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“DISENO, INSTALACION Y PRUEBA DE UN SISTEMA DE REACCION PARA
EL LABORATORIO EXPERIMENTAL MULTIDISCIPLINARIO”

RESUMEN.

El objetivo principal de esta tesis, es el disefio de un sistema de reaccion para la elaboracién
de préacticas en el reactor tipo batch instalado en el Laboratorio  Experimental
Multidisciplinario, dicho sistema debe poseer caracteristicas de funcionalidad, flexibilidad
y estar orientado a la ensefianza, por lo que se proponen y se realizan pruebas para evaluar

su funcionamiento.

En el primer capitulo se abordan conceptos fundamentales de la cinética quimica y la
ingenieria de reacciones, que facilitan la comprension y aplicacion de este trabajo; se
incluyen los diferentes tipos de reactores, tipo de operacion y la seleccién de un reactor

para laboratorio.

En el segundo capitulo se presenta el disefio del sistema de reaccion de acuerdo a la
infraestructura disponible, costos, tiempo y variables de trabajo en el laboratorio (Volumen,
Temperatura y Presion), se incluye diagramas del disefio propuesto y los balances de
materia y energia. También se describe de forma detallada cada una de las partes que
constituyen el sistema de reaccién (tuberias, accesorios, instrumentos y equipos auxiliares

al reactor).

En la tercer parte de este trabajo se describe finalmente la adaptacion final de nuestro
sistema de reaccion y se hace mencion a las medidas de seguridad para uso del equipo, la

forma de operacién y mantenimiento del mismo.

Posteriormente se describen las pruebas realizadas en el sistema, para discutir el

funcionamiento del equipo. De acuerdo a los resultados obtenidos en la experimentacion.

Finalmente concluimos sobre el trabajo y se hacen algunas recomendaciones para futuras

mejoras del equipo.




INTRODUCCION.

En la ingenieria de la cinética quimica, bajo condiciones apropiadas, una sustancia quimica
con propiedades bien definidas puede transformarse en otras que constituyen diferentes
especies quimicas, es decir una reaccion quimica. Es de suma importancia entender la
rapidez con la que pueden ocurrir las reacciones quimicas, ya que en nuestra vida cotidiana
sabemos de reacciones que ocurren muy rapidamente o muy lentamente y esto nos lleva a
preguntarnos las condiciones que afectan la velocidad de la reaccién, por ejemplo ;Qué
factores determinan con qué rapidez se descompone un alimento? ;Cudnto tiempo tarda en
degradarse un medicamento en el organismo? ;Qué determina la rapidez con que se quema
el combustible en un motor de automovil? La cinética quimica se ocupa de la velocidad de
las reacciones quimicas y de como avanzan desde su inicio hasta su fin. El manejo de
reactores quimicos, requiere conocer las velocidades de los procesos tanto fisicos como
quimicos ademds de los que rigen a la cinética quimica. En la actualidad todavia no es
posible predecir con precision estas velocidades intrinsecas, por lo que es necesario
determinarlas experimentalmente. Las primeras mediciones cuantitativas de la velocidad de
reacciones fueron hechas a mediados del siglo XIX por Wilhelmy, Berthelot y St. Gilles, y
Harcourt y Esson.' El primer intento para desarrollar una teoria que explicara la forma en la
cual las moléculas de una sustancia reaccionan fue el de Arrhenius” en 1889. El postul6 la
existencia de moléculas inertes y de moléculas activas en los reactantes y que solamente las
activas poseian suficiente energia para tomar parte de la reaccion. Desde estos desarrollos
iniciales ha habido gran nimero de estudios experimentales de las velocidades de reaccion
de una amplia gama de reacciones, pero no se logré ningin avance notable en la teoria
hasta los trabajos de Eyring y Polanyi’ que empezaron en 1920. Utilizando solamente
informacién fundamental tal como la configuracion, dimensiones y fuerzas interatomicas
de las moléculas reaccionantes, estos investigadores postularon la teoria del complejo
activado para predecir la velocidad de reaccion. Si bien estos desarrollos tedricos han sido

de gran valor para entender el cémo y el porqué de las reacciones quimicas, la evaluacion

! Smith, J. M, "Ingenieria de las Reacciones Quimicas”, 82 ed., Ed; Reverte Barcelona 1986. pp 27
%s, Arrhenius, Z. Physik Chem., 4, 226 (1889)
*H. Eyring y M. Polanyi, Z. Physik Chem. B, 12, 279 (1931)




cuantitativa de la velocidad de reaccion sigue siendo un problema experimental. Esto
significa que debemos estudiar cudles son las variables importantes y como afectan a la
velocidad. En la actualidad todavia no es posible predecir velocidades de reaccion por lo
que resulta necesario medirlas; para hacer esto es indispensable usar un reactor,
preferiblemente a pequeiia escala, como el de un laboratorio. Las velocidades no pueden
medirse directamente si no que se obtienen por medio de la interpretacion de datos medidos
en un reactor. Por lo general, estos datos consisten en concentraciones de reactantes y
productos, y los resultados especificos dependen del tipo de reactor usado. Esto se debe a
que las concentraciones suelen ser afectadas por procesos fisicos tales como la conveccién
y la propia reaccién. Sin embargo el problema se simplifica debido a que el reactor a
pequena escala puede construirse de tal manera que se obtenga la velocidad intrinseca en
forma precisa y féacil a partir de las mediciones de concentracion. Es decir, podemos
eliminar la mayoria de las complejidades que se presentan a causa del acoplamiento de los
procesos fisicos con la cinética intrinseca, por medio de un uso adecuado del reactor de

laboratorio experimental.

En la formacién del alumno de la carrera de Ingenieria Quimica, la experimentacion y el
trabajo en el laboratorio permite visualizar y reafirmar los conocimientos tedricos
adquiridos, entre los cuales se encuentra el controlar variables fundamentales como presioén
y temperatura, interpretar la lectura de los instrumentos de medicién ademds de obtener
datos correctos del sistema estudiado, didndole al alumno capacidades para enfrentar

problemas reales en la industria.

La rama de la ingenieria quimica encargada de estudiar las reacciones quimicas es la
ingenieria de reactores y tiene por objetivo general el disefio y operacion adecuada de los
reactores quimicos. El sistema de reaccién disefiado, en este trabajo tiene por objetivo
obtener estudios de manera confiable y segura. El término de “disefio” de un sistema
reaccion se refiere a concebir y especificar un sistema completo que permita las tareas de
alimentacion de reactivos, inyeccién de iniciadores, catalizadores o cualquier otra sustancia
requerida durante la reaccidn, calentamiento o enfriamiento de la mezcla de reaccién,
inertizacién, desfogue, muestreo, montaje y desmontaje del reactor, limpieza y

mantenimiento, etc. El sistema de reaccion considera aspectos de funcionalidad,




flexibilidad, facilidad de manejo, seguridad, costo y capacidades didacticas. Es importante

mencionar que la parte central del sistema es un reactor de vidrio, el cual estd actualmente

en el laboratorio instalado parcialmente, por lo que se complementara la instalacién y se

haran las modificaciones y ajustes necesarios.

OBJETIVOS.

(\

Generales.

Proponer un sistema experimental de reaccion para un reactor de vidrio de
manejo practico y seguro, para el Laboratorio Experimental Multidisciplinario.
El sistema debe poseer caracteristicas de funcionalidad, flexibilidad y estar
orientado a la ensefianza.

Proponer y probar experimentalmente el sistema de reaccion
Particulares.

Obtener datos cinéticos de por lo menos 3 sistemas reaccion diferentes.
Comprobar el funcionamiento del sistema experimental.
Proporcionar a los alumnos de la carrera de Ingenieria Quimica un material de

apoyo para el Laboratorio Experimental Multidisciplinario.




CAPITULO 1 “GENERALIDADES”
1.1 CINETICA QUIMICA.

La palabra cinética proviene del griego kinetikos= en movimiento o cambio. Los quimicos
utilizan el término para referirse no solo a los estudios de las velocidades de reaccién sino
también para la comprensién de los factores que determinan con qué rapidez tienen lugar
las reacciones quimicas. Por tanto la cinética abarca tanto medidas experimentales como el

enfoque empirico y tedrico de la interpretacion de estas medidas.

Uno de los conceptos bdsicos en quimica es el de una reaccién quimica, en el que una
sustancia se convierte en otra, y en su estudio surgen dos aspectos importantes: por un lado
estdn los estudios sobre el transcurso de la reaccion es decir el alcance de la reaccién donde
la termodindmica nos ayuda con la prediccién de productos cuando se alcanza el equilibrio,
en un segundo grupo a los estudios que se refieren a la rapidez con que tiene lugar una

reaccion quimica a los cuales se les denomina cinética quimica.

La parte experimental del tema trata de las formas de medicidn precisas de la variacién en
el tiempo de las concentraciones de las sustancias reaccionantes y la interpretacion de los
resultados experimentales conduce a una mejor comprension de los mecanismos de las

reacciones.

Es muy importante resaltar que la velocidad de reaccion se obtiene mediante un estudio
puramente empirico y experimental, pues a pesar de la gran cantidad de informacién
tedrica, siguen siendo insuficientes para predecir ni siquiera por aproximacion la velocidad

de una reaccién quimica.

Dado que el modo de expresar las leyes cinéticas depende, en gran parte, del tipo de
reacciéon que se va a efectuar, lo primero que se debe revisar es la clasificacion de las

reacciones quimicas.




1.2 CLASIFICACION DE REACCIONES.

Existen muchas maneras de clasificar las reacciones quimicas, en la Ingenieria lo mas util
es dividirlas, de acuerdo con el nimero y tipo de fases implicadas: sistemas homogéneos y

heterogéneos.

Una reaccion es homogénea si se efectiia s6lo en una fase, y es heterogénea si, al menos, se

requiere la presencia de dos fases para que transcurra a la velocidad que lo hace.

Superpuestas a estos dos tipos de reacciones tenemos las cataliticas cuya velocidad estd
alterada por la presencia, en la mezcla reaccionante, de materiales que no son reactantes ni
productos. Estos materiales, denominados catalizadores, no necesitan estar presentes en
grandes cantidades. Los catalizadores actdan, en cierto modo, como mediadores retardando

o acelerando la reaccion.

En la Tabla 1.1 se puede ver una clasificacion general de reacciones quimicas distinguiendo
entre sistemas homogéneos y heterogéneos, junto con la posibilidad de que las reacciones

sean catalizadas o no.

Tabla 1.1 Clasificacion de las reacciones quimicas empleadas para el disefio de reactores.

|| No catalizadas || Catalizadas |
. La mayor parte de las La mayor parte de las
Homogéneas . . .
reacciones en fase gaseosa reacciones en fase liquida
| Combustion de carbon || Sintesis de amoniaco |
Tostacioén de minerales Oxidacién de amoniaco para
dar 4cido nitrico
Heterogéneas

|Ataque de s6lidos por 4cidos || Cracking del petréleo

Absorcién gas-liquido con
reaccion

- - Oxidacion de SO, a SO3
Reduccion de minerales de

hierro a hierro y acero.

Ademds de la clasificacion anterior se puede establecer otro tipo de clasificaciones

atendiendo a diferentes criterios como las siguientes:




e De acuerdo a la forma de su ecuacidn cinética:

Elementales: Concentraciones de los reactantes con exponentes iguales a los coeficientes

estequiométricos.

No elementales: Concentraciones de los reactantes con exponentes diferentes a los

coeficientes estequiométricos.
¢ En funcién de su complejidad:

Simples: Una sola ecuacion estequiométrica, A+ B —» R

Multiples: Complejas, no basta una sola ecuacion estequiométrica. Pueden ser en:

Serie A > R > S.
Paralelo A—» R; A —» S.
Serie-Paralelo A + B— R; B+R—>» S.

¢ En relacion al equilibrio:
Irreversible: Conversion total.
Reversible: Se llega al equilibrio antes de que se alcance el 100% de conversion.
1.3 VARIABLES QUE AFECTAN LA VELOCIDAD DE REACCION.

Existen varios factores que afectan la velocidad de una reaccion quimica: la concentracién
de los reactivos, la temperatura, la existencia de catalizadores y la superficie de contactos

tanto de los reactivos como del catalizador.

e Concentracion de los reactivos

La mayoria de las reacciones son mds rdpidas cuanto mas concentrados se encuentren los

reactivos. Cuanta mayor concentracion, mayor frecuencia de colision.

Hay casos en que la velocidad de reaccion no es funcién de la concentracidn, en estos

casos la cinética de la reaccion estd condicionada por otros factores del sistema.




e Presencia de un catalizador

Los catalizadores aumentan la rapidez de una reaccién sin transformarla, ademas mejoran
la selectividad del proceso, reduciendo la obtencién de productos no deseados. Los
catalizadores actian modificando el mecanismo de reaccion, empleando pasos elementales

con menor energia de activacion.

Existen catalizadores homogéneos, que se encuentran en la misma fase que los reactivos y

catalizadores heterogéneos, que se encuentran en distinta fase.

Los catalizadores también pueden llegar a retardar reacciones, no solo acelerarlas, en este

caso se suelen conocer como inhibidores.

e Estado Fisico de los Reactivos

Si en una reaccién interactian reactivos en distintas fases, su drea de contacto es menor y
su velocidad también es menor. En cambio, si el drea de contacto es mayor, la velocidad
serd mayor. No cabe duda de que una mayor drea de contacto reduce la resistencia al
transporte, pero también son muy importantes la difusividad del reactante en el medio, y su
solubilidad, dado que ésta es el limite de la concentracién del reactante, y viene

determinada por el equilibrio entre las fases.

e Temperatura

El concepto de que la velocidad de reaccidon quimica a una temperatura dada depende de la
concentracion fue generalizada por Guldbarg y Waage quienes, en 1863, establecieron la
Ley de Accion de Masas. En términos modernos, ésta establece que la velocidad a la que se
produce una reaccion quimica es proporcional a la concentracion de cada uno de los

reactivos. Esta ley establece una base cuantitativa para las investigaciones cinéticas.

La rapidez de reaccién aumenta con la temperatura porque al aumentarla incrementa la
energia cinética de las moléculas. Con mayor energia cinética, las moléculas se mueven

mads rdpido y chocan con més frecuencia y con mds energia.

A temperatura constante, la velocidad de reaccién depende de las concentraciones de los

reactivos, aun cuando no siempre es directamente proporcional a ellos.




El comportamiento de la constante de velocidad o coeficiente cinético frente a la

temperatura a menudo sigue la ecuacion de Arrhenius.
1.4 ECUACION DE ARRHENIUS.

En general, la velocidad de una reaccién quimica aumenta al aumentar la temperatura. Este
efecto suele representarse en funcion de la variacion de la constante de velocidad, K, con la
temperatura, variacion que a menudo sigue la ecuacion de Arrhenius:

Ea

Una forma alternativa de esta ecuacién se obtiene tomando, logaritmos en ambos
miembros.

InK = Ind — 28

(1.2)

Esta ecuacion implica que el logaritmo de la constante de velocidad sea una funcion lineal
del inverso de la temperatura. Este tipo de representacion suelen denominarse gréificos de

Arrhenius.

Donde K es la constante de la velocidad, A es el factor de frecuencia, Ea es la energia de

activacion necesaria, R es la constante universal de los gases y T es la temperatura.

1.5 VELOCIDAD DE REACCION.

La velocidad de reacciéon homogénea se define como el cambio del nimero de moles
(debido a la reaccién) de un reactante o un producto, por unidad de tiempo y unidad de

volumen de la mezcla reaccionante:

_1dnl_dCl
"EVar T de

(1.3)

Donde ni y Ci son nimeros de moles y la concentracion de la especie quimica i.




e Leyes que rigen la velocidad de reaccion.

Las leyes de velocidad para los distintos 6érdenes de reaccidn, son ecuaciones diferenciales
ya que todas incluyen el termino dx/dt para representar la velocidad de reaccion (donde x

representa la concentracion de producto formado o reactivo consumido al tiempo t)
e Reacciones de orden cero.

Se dice que una reaccion es de orden cero cuando la velocidad de reaccion es independiente
de la concentracién, puede presentarse en dos situaciones: cuando la velocidad es
intrinsecamente independiente de la concentracién y cuando la especie es de tal manera
abundante que su concentracion es priacticamente constante durante la reaccién. En este
ultimo caso, es imposible detectar la dependencia de la velocidad con respecto a la

concentracion y prevalece un orden cero aparente, es decir cuando:

dcC,
- = K
dt
(1.4)
Integrando desde una condicién inicial C4 = Cx, se obtiene
CA_CAO - _Kt (15)

Este resultado muestra que la caracteristica distintiva de una reacciéon de orden cero

consiste en que la concentracion del reactante disminuye linealmente con el tiempo.
Las dimensiones de K son concentracién / tiempo, o sea, mol Lts !
e Reacciones de primer orden.
Estas reacciones son muy comunes y frecuentemente se observan en soluciones donde el

disolvente es uno de los reactivos.

dCyq _
-~ — g, (1.6)

Si la condicidn inicial es Cp = Cao, la integracion nos da:

l Ca Kt
—In —
(Ca0)

(1.7)




El valor de K depende sélo de la relacion entre las dos concentraciones. Las dimensiones

, . -1
de K son la reciproca del tiempo, o sea s .
e Reacciones de pseudo-primer orden.

Estas son reacciones bimoleculares en las que un componente se halla presente en gran
exceso, por ejemplo, si el disolvente es uno de los reactivos. Aunque la reaccién es
bimolecular, los resultados experimentales seguirdn una ley de primer orden, ya que resulta
imposible detectar el cambio de concentracién producido por la reaccién del componente

en exceso.
e Reacciones de segundo orden.

Este es el orden de reacciéon mds comun, y en general, puede afirmarse, que siempre una
reaccion ocurra en una sola etapa y que los reactivos estén presentes en concentraciones

aproximadamente iguales.
Existen dos tipos de reacciones de segundo orden:

Tipo I A+ A —» P

dC,
——— = K(C?
dt 4
(1.8)
La integracion nos da:
1 1 Kt
Ca Cao
(1.9)
Tipo II A + B — P
dC,
—E = KCACB
(1.10)

. . a4
Las dimensiones de K son1 mol™ s™.




e Reacciones de tercer orden.

Las reacciones de este orden son poco frecuentes. Existen 6rdenes fraccionarios cuando la
reacciOn representa una secuencia de varias etapas elementales. Los procedimientos para
establecer el orden y las constantes de velocidad para estos casos son similares a los que se
acaban de explicar. Los datos experimentales que sugieren ecuaciones de velocidad de
orden fraccionario deben examinarse cuidadosamente en cuanto al efecto de las
resistencias fisicas. Algunas veces sucede que estos efectos, y no la secuencia de etapas

elementales, son la causa del orden fraccionario.

1.6 METODOS EXPERIMENTALES BASICOS.

Los procedimientos de andlisis pueden englobarse en dos grupos: métodos quimicos y

métodos fisicos.
e Me¢étodos quimicos

En los métodos quimicos se separa una cantidad de sustancia del reactor para su andlisis.
Para que los métodos quimicos sean eficaces, deben ser rapidos en relacion a la reaccion a
estudiar, en caso contrario la reacciéon se ha de frenar mientras transcurre el proceso de
andlisis. Las formas en las que podemos detener el avance de la reaccién son diversas,

dependiendo de cada sistema:

v Disminuyendo la temperatura de reaccién
v" Eliminando el catalizador.
v" Afiadiendo un inhibidor al sistema.

v" Eliminando alguno de los reactivos.

e Meétodos Fisicos

En los métodos fisicos se mide una propiedad fisica de la mezcla que cambie a lo largo de
la reaccion. Son rdpidos y evitan tener que sacar muestras del reactor, por lo que en general
son mas indicados para el estudio cinético de una reaccion. Los métodos fisicos mas

frecuentes son:




v Medida de la presién en reacciones gaseosas.

<

M¢étodos dilatométricos (cambio en el volumen).
v" Métodos 6pticos (polarimetria, indice de refraccion, colorimetria,
espectrofotometria).

v' Métodos eléctricos (conductimetria, potenciometria, polarografia).

En contraposicion a los métodos quimicos que dan medidas absolutas de la concentracion,
los métodos fisicos dan medidas relativas y en general se necesita una curva de calibrado de

la propiedad fisica a medir en funcion de la concentracion.

Como hemos visto el estudio experimental de las velocidades de reaccion se reduce a la

medida de las concentraciones en funcién del tiempo a determinadas temperaturas.

1.7 CLASIFICACION DE LOS REACTORES.

Los reactores quimicos pueden tener una gran variedad de tamaios, formas y condiciones
de operacion, desde el mds comun, un pequefio matraz o vaso que se usa en el laboratorio
quimico para las reacciones en fase liquida hasta los utilizados en los procesos industriales
que cuentan con una gran variedad, ya que incluso una misma reaccioén se puede llevar a
cabo en reactores de diferente disefio. Sin embargo, las mejores condiciones de operacion
requieren caracteristicas especificas del equipo y operaciéon como se muestra en el siguiente

esquema:




NI'ISOTERMICI NI
ADIABATICO

Figura 1.1 Esquema de tipos de reactores




1.7.1 DE ACUERDO CON EL TIPO DE OPERACION.

e Reactores intermitentes o discontinuos.
En este tipo de reactores todos los reactivos se introducen al principio de la operacion y se
procesan el tiempo necesario para obtener la conversion quimica deseada, sin agregar o
extraer materiales del reactor mientras dura la reaccion.
La composicién de la mezcla y la velocidad de reaccion cambian con respecto al tiempo.
Este tipo de reactor es no estacionario. El reactor es, generalmente, un tanque agitado de
manera que el mezclado es adecuado para que las composiciones y temperaturas sean las
mismas en cualquier parte del reactor a un tiempo dado y por tanto los balances de materia

y calor se pueden extender a todo el volumen del reactor.

AV

TR s

Mezcla uniforme

Fig. 1.2 Reactor discontinuo.

e Reactores continuos.

Los reactores continuos son recipientes agitados, ya sea de modo simple o en cascada, con
tuberfas de flujo de descarga. En este tipo de reactores, los reactivos son continuamente
cargados y los productos son continuamente descargados, se caracterizan por trabajar en

condiciones estacionarias, en las que tanto el calor generado y la composiciéon permanecen

constantes durante la operacion.




Los procesos continuos tienen una principal ventaja, la economia de escala. La producciéon
en gran volumen de un producto estdndar generalmente proporciona una buena
recuperacion del capital invertido. Dado que los requerimientos de productos no cambian
significativamente, el proceso necesitard minimas modificaciones durante su vida de

trabajo para mantenerse competitivo, ademds de las siguientes ventajas.

v" Requiere menos espacio.
v" Requiere menos material.

v" Necesita menos volumen que un proceso discontinuo.

A =B

L |

Fig. 1.3 Reactor continio

e Reactores semi-intermitentes o semicontinuos.

Este tipo de reactores representan una condicion intermedia con respecto a las condiciones
de flujo entre los reactores descritos anteriormente. Pueden operarse de dos maneras

distintas:

a) Al principio de la reaccién se coloca primero s6lo un reactivo en el reactor y
después, durante el proceso, se agrega continuamente el otro (u otros) reactivo (s)
de acuerdo con un programa dictado por las necesidades de la reaccién quimica.

b) Se colocan todos los reactivos a un tiempo y se extraen de forma continua uno de

los productos durante el tiempo que dure el proceso.

En este tipo de reactores, que usualmente son tanques agitados, la composicion varia con el

tiempo de manera similar a los reactores discontinuos o intermitentes.




1.7.2  DE ACUERDO A LA CONFIGURACION DE FLUJO.

Los reactores se clasifican en:

Reactor continuo de tanque agitado (reactor mezcla perfecta): Se trata
esencialmente de un tanque adecuadamente agitado de manera que la concentracion
y temperatura de reactivos y productos dentro del reactor sea totalmente uniforme y

por tanto la misma que en la corriente de salida.

. .. Mexcla
Alime niac
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Fig. 1.4 Reactor tanque agitado.

Reactor tubular (reactor flujo piston): Recibe este nombre porque se considera que
los elementos de fluidos circulan a través del reactor con un frente plano, como si
fuera un pistén, de forma que se caracteriza porque todos los elementos de fluido

permanecen el mismo tiempo en el interior del reactor.

i

—
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—

Alimentacion Producto

Fig.1.5 Reactor tubular.

Los dos reactores considerados presentan condiciones extremas de operacién en lo

referente al mezclado de las corrientes que se ponen en contacto. En el reactor tubular flujo

piston no hay mezcla axial y las condiciones en cada seccién del tubo son uniformes y

estacionarias aunque la composicion varia con respecto a la posicién en el reactor, sin

embargo, en el tanque agitado la mezcla es completa y la concentracién es uniforme en

todo el reactor.




1.7.3. DE ACUERDO A LAS FASES QUE SE PRESENTAN EN EL SISTEMA.

® Monofasicos: La reaccion se lleva a cabo en una sola fase.

® Polifdsicos: La reaccion presenta mas de dos fases.

1.7.4 DE ACUERDO A LA FORMA DE CONTACTO ENTRE FASES.

e Corrientes paralelas: Si las fases tienen el mismo sentido de circulacion.
e (Contracorriente: Si las fases tienen sentido de circulacién opuestos.
e (Corrientes cruzadas: Cuando las direcciones de circulacion de las fases so

perpendiculares entre si.

1.7.5 DE ACUERDO AL INTERCAMBIO DE CALOR.

e [sotérmico: Sila mezcla de reaccion se mantiene a temperatura constante.
® Adiabdtico: El reactor se recubre con un aislante de manera que no hay intercambio
de calor con el exterior.

e No isotérmico ni adiabatico: Cuando el reactor no cae en uno de los casos

anteriores.

Segiin el intercambio de calor

e Interior: Si el sistema de intercambio de calor (en general un serpentin) se introduce
en el interior del reactor.

® A través de las paredes: el fluido de intercambio de calor estd en contacto directo
con la pared externa del reactor (doble camisa).

e Exterior: El intercambio de calor se realiza en un intercambiador de calor externo

al reactor.




1.8 REACTORES DE LABORATORIO.

¢ Interpretacion de datos.

El ingeniero quimico necesita una ecuacion numérica para la velocidad intrinseca y poder
disefiar un reactor de escala comercial .Por lo general, la informacién disponible son los
datos a escala de laboratorio de concentraciones en funcién del tiempo estos datos casi
siempre requiere un procedimiento de prueba y error comparando diversas ecuaciones de
velocidad propuestas con los datos, el problema de determinar una funcién de
concentracion adecuada es mucho mds simple que determinar su mecanismo para la
reaccion, ademds de que este no es un requisito para el disefio del reactor. Considerando
que todos los datos en este trabajo estdn limitados a reacciones homogéneas por lotes a

volumen constante, los métodos de analisis de datos mas utilizados son:

a) Meétodo diferencial de analisis de velocidad.

En muchos casos es posible determinar el orden de reaccion y la constante de velocidad
para una reaccion reversible diferenciando numéricamente los datos de concentracién
contra tiempo. Este método aplica para cuando las condiciones de reaccion son tales que la
velocidad es esencialmente funcién de la concentracién de un solo reactivo. (Reaccién de

descomposicidn)
A - productos —14 = kCf (L.11)

Delineando el procedimiento tenemos que se cambia el balance de moles por la ley de
velocidad y se le aplica el logaritmo natural a ambos miembros de la ecuacién donde la
pendiente es igual al orden de reaccién y la —dC,/dt se obtiene a través de un método

grafico o numérico.




b) Método integral.

En este método se establece el orden de reaccidn y se integra la ecuacion diferencial que se
usa en el sistema por lotes si el orden que expusimos es correcto, la grafica serd lineal este
método es empleado con mayor frecuencia cuando se conoce el orden de la reaccion y se
desea evaluar las constantes de velocidad de reacciones especificas a diferentes
temperaturas ademds de las energias de activacion en este método de andlisis de datos se
busca la funcién apropiada correspondiente a una ley de velocidad especifica lineal con
respecto al tiempo la mayoria de estos casos son: cero, primero y segundo orden. Los

cuales se detallaron en la seccion 1.5.
¢) Meétodo de velocidades iniciales.

Uno de los problemas para el andlisis de 6rdenes y velocidades de reaccion puede ser la
presencia de una reaccién reversible significativa lo cual hace ineficaz los métodos
anteriores. En este método se efectia diferentes experimentos a concentraciones iniciales y
se determina la velocidad de reaccion inicial para cada experimento esto se hace
diferenciando los datos y extrapolando hasta tiempo cero. Si la ley de velocidad tiene la

forma.
~110 = kCS (1.12)
La pendiente de la grafica del In(-rao ) contra [nCxg dara el orden de reaccion.
d) Método de vida media.

La vida media de una reaccion t;,; se define como el tiempo que debe transcurrir para que la
concentracion del reactivo se consuma a la mitad de su valor inicial y si se calcula la vida
media de una reaccion en funcién de la concentracidn inicial se puede calcular el orden y la

velocidad de reaccidn, lo que se busca es acomodar la ley de velocidad en forma de:

—1y = kCS t =t cuando C; =5 Cao (1.13)

2




Sustituyendo Cxo e integrando en la ecuacion 11 y obteniendo logaritmo natural de ambos

miembros de la ecuacion se obtiene:

«—1

Int1 = In + (1—)In Cyg

5 (x =1k
(1.14)

e Evaluacion de reactores de laboratorio.

La mayoria de las reacciones quimicas industriales son ampliadas y puestas en produccion
sin un conocimiento detallado de la cinética quimica y quimica fisica que afectan a las
reacciones. La cinética y el disefio de reactores son aspectos importantes que deben
considerarse para la seleccion de un reactor. El personal a cargo del equipo debe ser capaz
de analizar, estimar y explicar los datos obtenidos. El articulo de V. W. Weekman de mobil
oil* ofrece una excelente estrategia para la seleccion de reactores y sus pardmetros cinéticos
de un sistema de reaccién especifico, a continuacién se muestra los criterios empleados

para evaluar un reactor de laboratorio

Tabla 1.2 Criterios para evaluacion de reactores

CRITERIOS EMPLEADOS PARA EVALUAR REACTORES DE LABORATORIO

1.-Facilidad de muestreo y andlisis del producto.
2.-Grado de isotermicidad.

3.-Eficacia de contacto entre catalizador y el reactivo.
4.-Manejo de la descomposicion del catalizador.
5.-Costo y construccion del reactor.

Las calificaciones hechas en distintos reactores sobre los criterios propuestos son los

siguientes:

*V. W. Weekman, AIChE J., 20, 833 (1974)




Tabla 1.3 Resumen de clasificaciones de reactores.

Tipo de reactor Muestreo Isotermicidad Contacto Catalizador Facilidad de
Y Fluido- inestable Construccion
Analisis solido

Diferencial D-R R-B R D B

Lecho fijo R D-R R D B

Por lotes con agitacion R B B D B

Tanque con agitaciéon R B R-B R-B D-R

Continua.

Transporte recirculante ~ R-B B B R-B D-R

B, Bueno; R, Regular; D, Deficiente

e Planificacién experimental.

Hasta ahora solo se ha hecho mencién de los métodos para analizar datos de velocidad y la

seleccion de reactores, pero no se ha mencionado como abordar la metodologia

experimental, una buena heuristica es la propuesta por “Box y Hunter para proyectos

experimentales la cual se resume en el siguiente diagrama.

Examinar la necesidad del experimento

Definir objetivos para el experimento

Escoger las respuestas que se desean medir

Identificar las variables importantes

l

Sino e )
Disefiar el experimento.

cumple Realizar el experimento.

Analizar los resultados.
Actuar con base en los resultados

informar

Fig. 1.6 Diagrama de flujo para proyectos experimentales

>G.E.P. Box, W. G. Hunter y J.S. Hunter. Estatistics for esxperimenters; and Introduction to design, data Analisis and

Model Bulding. Nueva York. 1978
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En dicho método podemos plantear un programa para experimentos, al que desde luego se

pueden hacer modificaciones sobre la marcha de la experimentacion.

El éxito en el disefio de reactores radica primordialmente en la confiabilidad de los
parametros determinados experimentalmente. Por tanto es indispensable disefiar equipo y
experimentos que generen datos exactos y significativos. Lamentablemente no existe un
solo reactor de laboratorio que se pueda usar para todo tipo de reacciones por lo que se

debe tener un buen criterio para emplear un reactor de laboratorio.

e Reactores comerciales.

Actualmente existen empresas que se encargan de la fabricacion y distribucién de equipo
disefiado para laboratorios o plantas piloto, a continuacién se enlistan algunas empresas y

los tipos de reactores que proveen:

Tabla. 1.4 Reactores comerciales.

EMPRESA TIPO DE REACTOR CARACTERISTICAS

Reactores quimicos con
capacidad de 2 a 20 litros,
agitacion mecdnica, estructura
autoportante, configurable para
diferentes aplicaciones y fécil de
limpiar

TRALLERO AND
SCHLEE, S.L.
(Reactores Quirolab)

REACTOR DE
POLIMERIZACION MODELOQO 4532

Capacidad de 1 y 2 litros puede
ser suministrado con auto-
sellado, O-anillo de cierre

para temperaturas de trabajo

- hasta 225 ° C, o con un plano,
Junta de PTFE para temperaturas
mas altas a 350 ° C. presién de
operacion maxima de 1900 psi
(130 bar)

PARR STIRRED
REACTORS

(
| 30
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ARMFIELD

ARMFIELD

REACTOR DE TANQUE
AGITADO CONTINUO.

ESPECIFICACIONES DE
PEDIDO.

Tanque agitado con volumen
ajustable de 0.4 a 1.5 L.
Velocidad del agitador variable
de 0 — 230 rpm.

Recipiente construido a partir de
boro silicato, vidrio y pvc,
variacion de la conversién con
residencia de tiempo, Es posible
operar a temperaturas por debajo
de la temperatura ambiente

REACTOR TUBULAR

Dependiendo el tipo de
operacién puede disefiarse como
reactor CSTR, Batch o reactor
tubular.

Incluye tanques de alimentacién
con bombas de velocidad
variable, agitador con variador
de velocidad, circulacién de agua
caliente, controlador de
temperatura automatico y sensor
de conductividad con pantalla y
equipo de salida. La base esta
disefiada para montar sobre una
mesa.

Dichos prototipos nos proporcionaran una vision en la variedad de reactores de laboratorio

lo cual nos ayudara en el disefio de nuestro sistema de reaccién, como se describe en el

siguiente capitulo.




CAPITULO 2 “DISENO DEL SISTEMA DE REACCION”

2.1 CONCEPCION Y DEFINICION

El problema consiste en instalar un reactor a escala, destinado al Laboratorio Experimental
Multidisciplinario de la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan, que cumpla con un
conjunto de requisitos predefinidos ( ver tabla 2.1) y que permita llevar a cabo sintesis de
productos y reacciones quimicas simples como: Hidrdlisis, Redox, Saponificacion,

Polimerizacion, etc; comprendidas en una sola fase del tipo:

e Reacciones reversibles A =B

e Reacciones consecutivas o sucesivas A—-B—>C
® Reaccion de sintesis A+B — AB
®  Reaccion de descomposicion AB — A+B

Donde se puedan obtener datos cinéticos de manera precisa y confiable, en un equipo facil
de manejar que permita la obtenciéon de balances de materia y energia de sistemas
reaccionantes establecidos, y/o poder optimizar las condiciones de reaccion, ademads del

estudio y andlisis de reactores por lotes (batch).

Finalmente se buscara que el equipo cuente con las medidas de seguridad requeridas para el

trabajo de los alumnos en sus précticas.




Tabla 2.1 Tabla de especificaciones, aplicadas al andlisis de sistema de reaccion

Especificaciones

Forzoso

Deseable

Incierto

Capacidadde2a3 L

X

Presién maxima de 2.5 atm

Operacion isotérmica

X
X

Amplios Rangos de temperatura (-10 a 100°C)

Material que permita observar el seguimiento de la reaccién

Hermético para fases liquidas y gases

itk

Capaz de manejar liquidos semejantes al agua y gases
semejantes al aire, H, yN,,

Material de construccién disponible.

Material de construccion barato.

il

Tiempos de carga y descarga minimos

Agitacién mecanica.

ol

Dispositivo de agitacién, debe ser seguro y con distintas
velocidades

Contar con instrumentos de medicion (mandémetro, valvulas,
toma de muestra, etc.)

Material de construccion resistente al ataque quimico.

Material de construccion resistente a impactos.

Contar con dispositivos para vaciar el reactor.

it

Contar con sistemas de seguridad.

Sistema automadtico de registro de temperatura.

Sistema automdtico de adquisicién de datos experimentales.

De fécil mantenimiento y limpieza.

eltaile

Minimo espacio de instalacion.

Tiempo de instalacion (< a 6 meses).

ol

En la actualidad no existe ningin método directo para disefiar equipos en los que se pueda

desarrollar una reaccién quimica. Esto implica que el disefio correcto serd aquel que cumpla

con los requerimientos previamente establecidos, por lo que se consideraron las siguientes

alternativas (en todos los casos se busca cubrir las caracteristicas mencionadas):

1. Adquirir un modelo apropiado con distribuidores calificados de equipo quimico.

2. Encargar el disefio con las caracteristicas que requerimos en el laboratorio.

3. Adaptar un reactor disponible.

4. Disear y construir el prototipo.




Para poder elegir la mejor opcidn se usaron los criterios que mas restringen el disefio como
son:

e Costo.

¢ Tiempo.

¢ Flexibilidad de adaptacion.

e Variables requeridas por el laboratorio (V, T, P, )

En la siguiente tabla se muestra la variacion de las opciones mencionadas con respecto a los
criterios.

TABLA 2.2 SELECCION DE LA OPCION MAS VIABLE

Alternativas Costo | Tiempo | instalacion | Capacidad

1.-Adquirir un modelo
apropiado con distribuidores D B R B
calificados de equipo quimico.

2.-Encargar el disefio con las
caracteristicas que requerimos D D B B
en el laboratorio.

3.-Adaptar un reactor
disponible. B R B B

4.-Disefiar y construir el
prototipo. D D R B

B=BUENO=DEFICIENTE, R=REGULAR

De la tabla anterior se puede observar que la opcién mds apropiada en este caso es la
opcidén 3 “adaptar un reactor disponible”, por lo que es conveniente en esta parte presentar
un diagrama de flujo con las caracteristicas deseadas y poder identificar las dreas en las
cuales falte informacién tales como, propiedades fisicas, el modelo experimental de
reaccion, ecuaciones de velocidad etc. Y poder generar condiciones de operacion ideales

que favorezcan un alto rendimiento.




2.2 DIAGRAMA DE FLUJO

Con base en lo establecido en la seccién anterior, se propone el siguiente arreglo, el cual

consta basicamente del reactor como equipo central, sus recipientes de reactivos, su

intercambiador de calor y las lineas de alimentacion. El diagrama de flujo sugerido se

muestra en la figura2.1

FA1 BALANCE DE REACTIVO A EA1
FA2 BALANCE DE REACTIVO B
FA3 BALANCE DE PRODUCTOS
G-A1
G-A2
P
N T
Sy ~ A
Reactivo A
FA1 ' ‘
o | s
G-a1
I DC1
Reactivo B
FA2 @
Producto
104
G-A2
LOPEZ MORENO GABRIELA . UNIVERSIDAD NACIONAL
PLANO 1 DE 1 ' DIAGRAMA DE FLUJO: AUTONOMA DE MEXICO

Figura 2.1 Diagrama de flujo.




Con base al diagrama de flujo se realizé el DTI correspondiente:

FA1 BALANCE DE CARGA DI'mm, L mm
FA2 BALANCE DE CARGA DI'mm, L mm
FA3 BALANCE DE CARGA DE INERTES .

DC1 REACCION DI, mm, L mm
GA-1 CARGA A REACCION P Kglemz CAPACIDAD Lihr

GA-2 CARGA A REACCION P Kg/emz CAPACIDAD Lihr
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Figura 2.2 Diagrama de tuberias e instrumentos.
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2.3 ESPECIFICACIONES Y DISENO DEL EQUIPO.
2.3.1 CARACTERISTICAS DE REACCION.

Las reacciones a realizar en el reactor se llevaran a cabo en fase liquida, las cuales pueden

ser del tipo:
¢ Endotérmica y exotérmicas.
e Reacciones cataliticas o no (que se lleven en fase liquida)

Por seguridad todas las reacciones a realizar, deberdn requerir presiones bajas y que no

desprendan vapores toxicos.
2.3.2 CONDICIONES DE OPERACION.

En los procesos industriales esta parte es crucial ya que de acuerdo a la reaccion a realizar,
se analizan las condiciones de operacidon particulares que permitan obtener el mejor
rendimiento y calidad del producto al menor costo. En nuestro caso se pretende que el
disefio permita llevar a cabo reacciones quimicas de manera didéctica es decir que el
alumno pueda plantear su reaccién proponer sus condiciones de trabajo (reactivos,
concentraciones, tiempos, temperatura, presion, etc.) y establecer sus andlisis cinéticos,
propiamente en un reactor quimico por lo que se proponen condiciones de operacion
moderadas y seguras. Las condiciones propuestas que rednen estos requisitos, se muestran

en la tabla 2.2.

TABLA 2.3CONDICIONES DE OPERACION PARA EL SISTEMA DE REACCION.

Variable Rango de Observaciones
operacion

Temperatura -10 a 100°C | Para realizar reacciones endotérmicas y exotérmicas y poder
trabajar a diferentes temperaturas.

Presion 2 Kg/em® Presion moderada por seguridad y suficiente para trabajar
diferentes reacciones.

Volumen 2L Volumen suficiente para este tipo de reacciones.

Intercambio Isotérmico | El reactor podré operar de manera isotérmica.

de calor




El reactor deseado debe ser de facil operaciéon, que no requiera mantenimiento
especializado, que trabaje a volumen constante con agitacién perfecta y donde el cambio
de temperatura sea despreciable ya que las reacciones a realizar serdn reacciones diluidas

preparadas en el laboratorio.

Lo que se pretende es buscar las condiciones ideales de trabajo por lo que proponemos un
reactor intermitente de agitacion recomendado para uso académico por su facil manejo y

diversidad en las aplicaciones.
2.4 BALANCES DE MATERIA Y ENERGIA.

Hasta ahora se ha especificado, tamaiio, temperatura, presion, y la forma de operacién del

reactor con lo que se puede plantear las ecuaciones de balance de materia y energia.

Los balances de materia y energia se plantean basados en las siguientes suposiciones:
v" Reactor de mezcla perfecta y con pérdidas de calor hacia el exterior despreciables.
v’ El calor debido a la agitacion es despreciable.
v El calor especifico y la densidad son constantes.

v La variacién del volumen del contenido del reactor es despreciable para el caso de

un reactor intermitente.

e Balance de materia:

Figura 2.3esquema de reaccion.




Para realizar el balance de moles se especificaran las fronteras del sistema llamando

volumen del sistema al volumen encerrado por dichas fronteras:

moles

Velocidad de flujo j velocidad de generacion de j Velocidad de flujo j Velocidad de acumulacion
* )~ ) T {

d moles i imi moles desde el si mo de j dentro del sistema (————
(entrada) (tiempo) por reaccion quimica (tiempo esde el sistema (W j tiempo
Entrada + Generacion Salida Acur%acwn 51
F, G, F§ =1 @D
J ] J dt

Donde Nj representa el nimero de moles de la especie j en el sistema en el tiempo, si todas
las variables del sistema (temperatura, concentracidén, actividad catalitica) son
espacialmente uniformes dentro de todo el volumen del sistema, la velocidad de
generacion de la especies j, Gj, serd solo el producto del volumen de reaccién de V, por la
velocidad de formacién de la especie j, 1j, el termino de generacién G;j estd definido por la

siguiente ecuacion
G=r;.V (2.2)

Suponiendo que la velocidad de la formacion de la especie j para la reaccién varia con la

posicion del volumen del sistema al igual que la velocidad de reaccion tenemos:
AGj1=I‘j1.AV1 (23)

La velocidad total de generacion dentro del volumen del sistema es la suma de todas las

velocidades de generacion en cada uno de los subvolumenes:

M M
G] = Z AGil = Z 7’}'1' AVi/
i=1 i=1

2.4)

Tomando los limites apropiados e integrando se escribe la ecuacion de la siguiente forma:

14

Vo

(2.5)




En esta ecuacién tenemos que rj es funcién indirecta de la posicion, puesto que las
propiedades de los materiales que reaccionan, por ejemplo (concentracién, temperatura)
pueden tener diferentes valores en los diferentes puntos del reactor por lo que sustituimos
Gj de la ecuacién 2.1

an,

Fo—F+ G =—=

(2.6)

Integrando se obtiene la ecuacién general de balance de moles para cualquier especie
quimica j que este entrando, saliendo, reaccionando y/o acumuldndose dentro de cualquier

volumen del sistema V.

Fig — F, +fv av —de
J U dt

2.7)

A partir de esta ecuaciéon general se podrd desarrollar la ecuacién de disefio del tipo de
reactor que seleccionamos. Para un reactor por lotes donde no hay flujo de entrada ni de
salida mientras la reaccion se efectia, el balance general se expresaria de la siguiente

manera:

N, (v
(2.8)

Si la mezcla de reacciéon es homogénea en todo momento el balance quedaria de la forma:

dN;
@
(2.9)

¢ Balance de energia.

Al igual que el balance de masa se puede escribir un enunciado general para la
conservacion de la energia:




Tasa de adicion .
velocidad de Tasa de traba]o l{ de energia al \I ( Tasa degelrdlcia de ) veloctdlad.de
Iflujﬂ de CalUTl I efectuado por l sistema por flujo | energla grsm ema dei;uerfui;lidlgrrlltro
del entorno el sistema sobre + lio d p = del g :
| alsistema | | el entorno masa hacza f u]od jmasa fuera € ;%S ema

0 k dentro del sitema k e st;tema Zosis
FontEont FsatEsar dt

La ecuacién general para un estado no estacionario.

N \ dEqs
Q=W+ ) Fiblilaner = Y Filllogy = (=2
i=1 i=1

(2.10)
Para el caso de los reactores por lotes donde generalmente estdn bien mezclados, se
desprecian las variaciones de temperatura y concentracion de las especies.
El balance de energia para este reactor se obtiene haciendo Fao =0.
ar _ Q — Ws + (—AHgx) (—14V)
dt X NGy,
(2.11)
En términos de conversion, la ecuacion de balance de energia queda:
ar _ Q — Ws + (—AHRx) (—14V)
dt Nyo (X 0;Cy; + ACLX)
(2.12)

Para el caso de una operacién adiabética en un reactor por lotes donde (Q = 0), (F;, = 0)
y cuando se puede despreciar el trabajo realizado por el agitador (W, = 0), la ecuacién se

puede escribir de forma:

dTr
—AHpx (T)(=14V) = Nyo(Cps + AC,X) €
(2.13)

Donde: C,5 = . 0;Cp;




2.5 ESPECIFICACIONES DEL DISENO.

En esta parte se especifican y establecen, la geometria, volumen y las caracteristicas fisicas
del reactor, comenzando con los materiales de construccién, accesorios, instrumentos y

equipos auxiliares al reactor de acuerdo a las caracteristicas previamente establecidas.
2.5.1 MATERIALES DE CONSTRUCCION.
e Cuerpo del reactor.

El cuerpo del reactor estd construido en vidrio atemperado. El material es ideal para
observar el transcurso de las reacciones quimicas con la ventaja de resistir la temperatura y

presion establecida previamente (tabla 2.2)
® Geometria del reactor.

La geometria del cuerpo del reactor es de forma cilindrica simple, con tapa plana ya que
esta forma geométrica ayuda a que la agitacion de los reactivos sea uniforme, ademds de
facilitar la labor de limpieza, el cuerpo del reactor estard en posicion vertical, paralela a la

flecha del reactor como se indica a continuacién:

16cm.
Diametro interno

> 19cm.

"‘-—-._______________________,_.-—-—"' v

Figura 2.4 Dimensiones del cuerpo del reactor.




® Accesorios, tuberias y tapa del reactor.

Para la tapa del reactor, valvulas, tuberias y todas las piezas de metal que estén en contacto
con la mezcla reaccionante se propone acero inoxidable 316, debido a la resistencia al calor

y la corrosion, a los ataques quimicos.

Para las tuberias externas se selecciono Cobre, debido a que resiste perfectamente las
presiones de trabajo constante, resiste la corrosion de los fluidos a conducir, flexibilidad, su
larga vida util y su menor costo comparado con el acero inoxidable. Cabe mencionar que la

tuberia que conduce inertes es de acero inoxidable.
e Volumen.

Debido a que el reactor estd destinado para uso de laboratorio, se requiere un volumen de
reactivos minimo, disminuyendo el consumo de reactivo. De este modo, se propone que el

volumen a trabajar sea de un litro.

2.5.2 SERVICIOS AUXILIARES.

Los servicios auxiliares requeridos son:
¢ Aire comprimido.

La presion de servicio suministrada por el compresor y que existe en las tuberias que
alimentan al laboratorio de LEM es de 103 psig con lo que garantiza un funcionamiento

confiable y preciso del motor de trabajo.
® Energia eléctrica.

Dado que el reactor no requiere suministro eléctrico solo se requerird de un suministro
eléctrico a 120v/60Hz a 30 amperios para el funcionamiento de los equipos auxiliares

(bano de temperatura, espectrofotometro, etc.).




e Tanque de inertes

En la tapa del reactor una boquilla estard destinada a la entrada de gas inerte los mas
comunes son el nitrégeno y gases nobles. Se selecciono el nitrégeno debido a que no tiene

olor, color, ni sabor. No tdxico.
2.5.3 LUGAR DE INSTALACION.

El laboratorio de LEM cuenta con mesas de trabajo las cuales disponen de los servicios
requeridos (aire comprimido, energia eléctrica) para el funcionamiento de los equipos, por

lo que la instalacidn se llevard a cabo en una de las mesas de trabajo de dicho laboratorio.
2.5.4 INSTRUMENTOS.

De acuerdo al seccién 2.2, la opcion mds viable para disponer de un equipo donde se pueda
estudiar un sistema de reaccion, es la de “adaptar un reactor disponible”, el cual se

encuentra en el LEM, parcialmente instalado.

Figura 2.5 Reactor parcialmente instalado.

A dicho equipo se le realizaron algunas modificaciones, para optimizar su funcionamiento

de acuerdo al disefio previamente propuesto.




Bésicamente se buscé la adaptacion de instrumentos auxiliares que permitan obtener datos
experimentales de manera automdtica (temperatura, concentracién), por lo que se
propusieron y realizaron algunas modificaciones al equipo. Como se describe a

continuacion.
¢ Temperatura.

Uno de los principales instrumentos con los que debe contar el reactor sin lugar a duda es
aquel que permita medir la temperatura interna del reactor es decir que esté en contacto
con las sustancias reaccionantes; por lo que se instalard un termopar para censar la
temperatura en todo momento y dicho elemento mande la sefial a un equipo que mediante

un display nos muestre la lectura. El modelo se describe en la siguiente figura:

Monitoreo de temperatura

Lectura \(

deT

reactor

Monitoreo de T

Figura 2.6Monitoreo de la temperatura.

El termopar recomendado para esta operacion es el tipo J, debido a que cubre el rango de
temperatura requerido, resistente a la corrosion y es barato. A continuacion se describen las

especificaciones de los tipos mds comunes de termopares.




TABLA 2.4 ESPECIFICACIONES DE LOS DIFERENTES TIPOS DE TERMOPARES

TERMOPAR TIPO J
Voltaje 120 v
+10 VDC
ENTRADAS Tipo J: =58 a 1382°F (-50 a 750°C)
Termopares Tipo K: -58 a 2300°F (=50 a 1260°C)
Tipo T: —292 a 700°F (-180 a 371°C)
Tipo E: =58 a 1578°F (-50 a 870°C)
s Proceso: hasta tres lugares decimales Temperatura: 1°F/C
Resolucion
Exactitud Proceso: £0.05% del termopar calibrado
. Eficacia de cuatro cifras.
Display
Cond.lcmnes Temperatura |0 a 65°C con 0 to 90% RH
Ambientales
Recubrimiento 1/8 DIN resistente a Fuertes impactos, NEMA 4X, IP65
Dimensiones 8cm X 5cm X 4 cm
e Presion.

. . . 2
La presion maxima de trabajo es de 2 Kg/cm”, moderada por ser un reactor de uso para

laboratorio y donde las condiciones de trabajo no son agresivas, se propone un mandmetro

sencillo con las siguientes caracteristicas:

v Tipo Bourdon en C

v" Caratula de 2" de didmetro.

v" Didmetro de conexién 1/4 NPT.

v Conexidn de latén, uso aire, agua, gas, maxima temperatura de fluido 80°C

v Presi6n Positiva hasta 7 kg/cm?




v

Doble escala en kg/cm?® y psi.

El modelo propuesto es: Metrén 51100

Calentamiento.

Para cumplir con la demanda del calentamiento de las reacciones a diferentes temperaturas

y obtener mejores andlisis cinéticos, se cuenta con un serpentin como medio calefactor el

cual estd en contacto con la mezcla reaccionante para transferir el calor requerido para

llevarse acabo la reaccion. El serpentin instalado cuenta con las siguientes caracteristicas:

v

v

Tubo de acero inoxidable de 1/4” de didmetro
Forma en espiral

2 roscas de macho de '4”

3 giros al eje de la popela.

Diametro exterior: 8 cm

Diametro interior: 7.4 cm.

Altura hasta las tuercas: 7 cm. Figura 2.7 Serpentin

Longitud: 80 cm.

Agitador mecénico.

Las reacciones que se efectuaran, requieren agitaciéon durante todo momento del proceso

por lo que se cuenta con una flecha y aspas instaladas para esta funcion, fabricadas de acero

inoxidable debido a que estdn en contacto directo con la mezcla, dicho dispositivo se cuenta

con las siguientes caracteristicas:

v

v

Flecha de 20 cm de largo y 1/8” de grosor.

Con 3 aspas, tipo propela marina, ideal para agitacion.




e Toma de muestra.

El reactor cuenta con una tapa con 8 respiraderos, uno de ellos estd destinado a la toma de

muestra la cual consta de una tuberia de acero inoxidable con un regulador de flujo.

e Tapadel reactor

Originalmente la tapa del reactor es plana de acero inoxidable 316 con espesor de 3, esta
unida al recipiente de cristal mediante una brida empleando 8 tornillos de ¥4 de cabeza
hexagonal, cuenta con 8 boquillas en las cuales se encuentran la entrada para la carga de

reactivos y las conexiones de equipos auxiliares al reactor como se muestra a continuacion:

Tabla 2.5 Servicios en las entradas del reactor.

o E-1 Entrada Liquido
2 calefactor
3 E-2 Alimentacion de
reactivos

E-3 Inertes
E-4 Adicidn de reactivos 2
E-5 Retorno de liquido

calefactor
E-6 Termopar
E-7 Toma de muestra
E-8 Manoémetro

Fig.2.8 Tapa del reactor.

Para automatizar el funcionamiento del reactor se realizaron algunas modificaciones a dos
de las boquillas disponibles en una de ellas se instalo un termopar tipo j, con el cual se

obtiene el registro constante de la temperatura de reaccion.

La segunda boquilla se barreno con el propdsito de aumento el didmetro interno, el
objetivo era introducir un electrodo de pH o de conductividad y mantenerlo fijo durante el

transcurso de la experimentacion y de tal forma obtener datos continuos durante el




transcurso de la reaccion, debido al poco didmetro disponible no se logro obtener el
didmetro requerido por los electrodos disponibles en el Laboratorio Experimental

Multidisciplinario.

e Valvulas:

Por lo general la valvula de aguja se emplea para el control en instrumentos ya que
permiten estrangulacion exacta de volimenes pequeiios con un funcionamiento sencillo y

de féacil manejo. La valvula de aguja seleccionada cuenta con las siguientes caracteristicas:

Estrangulacion suave, con extremos roscados para volumenes pequefios controla el paso de
aire y liquido permitiendo la circulacion en un sentido y controlando el opuesto, con una
temperatura de servicio maxima de 260°C, los datos de funcionamiento se describen en la

siguiente tabla.

TABLA 2.6 ESPECIFICACIONES DE LA VALVULA.

DATOS DE FUNCIONAMIENTO

Capacidad de
MARCA Modelo Material Conexién presién
Vayremex HH Acero inoxidable 1/4” 210 kg/cm”
AISI 316

e Vilvula de seguridad:

Para proteger el sistema contra alta presion, se propone un dispositivo automatico para
permitir el escape de cualquier exceso de presion, dicha valvula se describe en la siguiente

tabla:

TABLA 2.7 ESPECIFICACIONES DE LA VALVULA DE SEGURIDAD.

DATOS DE FUNCIONAMIENTO

Presiones
MARCA Modelo Material Dimensién
Vayremex 632 Acero inoxidable 1/4” Desde 0.5 kg/cm®
hasta 281 kg/cm’




2.5.5 EQUIPOS AUXILIARES.
e Motor.

Para cubrir el esfuerzo mecdnico para la agitacion se dispone de un motor de aire, ya que
se cuenta con este servicio en el laboratorio por lo cual nos resulta mas econémico con
respecto a un motor eléctrico y de mayor seguridad, no requiere mantenimiento
especializado y cubre la demanda mecdnica requerida ademds de ser ligero y de pequefias

dimensiones, el motor cumple con las siguientes caracteristicas:

TABLA 2.8 CARACTERISTICAS DEL MOTOR.

DATOS DE FUNCIONAMIENTO MAXIMO PAR
Max Potencia Consumo | Velocidad
MARCA | Modelo | velocidad De Par De aire Maxima | Lb.in | Nm
(rpm) Salida (Ibin/Nm) Maximo (rpm)
(hp/kw) (cfm/m’/h)
Haskel NL32 2,000 0.42/0.21 13.5/1.5 30/51 300 21 2.5

El regulador de velocidad del motor se ajusta en funcién de la presion de servicio deseada,

por medio de un elemento manual o automaético.
e Baio de temperatura.

Para cubrir con los requerimientos de calentamiento/enfriamiento se instalé un nuevo bafio
de temperatura el cual se encargara de suministrar o remover el calor necesario para que las
reacciones se lleven a cabo. Su instalacion requiri6 en una superficie plana cerca de una
corriente eléctrica y del reactor con el propdsito de disminuir la longitud de las tuberias

encargadas de suministrar el flujo refrigerante al reactor. El modelo instalado se describe a

continuacion.
TABLA 2.9 CARACTERISTICAS DEL BANO DE TEMPERATURA.
DATOS DE FUNCIONAMIENTO
Rango de Rango de Temperatura Capacidad
MARCA Modelo temperatura temperatura Controlador De Peso
baja alta Estabilidad.
Brookfield TC- -20°C 150°C Digital 0.05°C 6.0 Lt 76 lbs.
502D

——
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e Tanques de alimentacion.

Tanques cilindricos verticales de fondo plano disefiados para el almacenamiento de los

reactivos a presion atmosférica o presiones relativamente bajas. Con material de

polietileno, capacidad de 3000 mL, y conexiones roscadas

de salida de 1/4”, incluye

entrada y salida para reactivos, el modelo propuesto seria el siguiente:

e Bombas.

2 e

Fig.2.9 Tanques de alimentacidn de reactivos

Para la alimentacion de los reactivos al reactor, se ara uso de bombas peristalticas marca

“Aqua Medic” modelo SP 3000 con las siguientes caracteristicas:

TABLA 2.10 ESPECIFICACIONES DE LAS BOMBAS.

Consumo
Marca Modelo Potencia de potencia Caudal Conexiones Motor Velocidad
méx.
Aqua medic 230 3L/hr Sincroé-
SP 3000 V/50Hz 4.5 watts | 50ml/min 14> nico 20 rpm

e Equipos para seguir la reaccion.

El seguimiento de las reacciones se hace con equipos auxiliares, los cuales estan

disponibles en el laboratorio para conocer el funcionamiento y sus caracteristicas se anexan

tablas de cada uno de ellos.

'




v" Celda de conductividad (Anexo II)
v' pH-metro. (Anexo III)

v’ Espectrofotémetro. (Anexo V)




CAPITULO 3 “OPERACION DEL SISTEMA DE REACCION”

3.1 INSTALACION FINAL.

Se presenta a continuacién una descripcion general del sistema de reaccion instalado en el
Laboratorio Experimental Multidisciplinario. En esta primera etapa de la instalacion no se
incluyen los tanques y las bombas de alimentacién, las cuales podrdn ser instaladas
posteriormente. Debido a esta limitacion, el reactor tendrd que ser alimentado de forma

manual, como se describird posteriormente en el mismo capitulo.

Finalmente el equipo quedo instalado de la siguiente manera, en la tabla 3.1 se menciona
cada una de las partes que componen al sistema, el material, los instrumentos de medicion y

los servicio auxiliares requeridos para su funcionamiento.

TABLA 3.1 DESCRIPCION DEL SISTEMA DE REACCION.

DISENO : “REACTOR DE VIDRIO”

LUGAR: INSTALACION:
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES LABORATORIO EXPERIMENTAL
CUAUTITLAN C-1 MULTIDISCIPLINARIO
MATERIALES

CUERPO DEL REACTOR: VIDRIO TEMPLADO DE ¥2”DE ESPESOR
VALVULAS , ACCESORIOS Y TUBERIAS : ACERO INOXIDABLE 316
TUBERIA EXTERNA: COBRE 1/4” Y ACERO INOXIDABLE 316
TAPA DEL REACTOR: ACERO INOXIDANBLE 316
FLECHA:ACERO INOXIDABLE 316,20 cm L, 1/4”
ASPAS :ACERO INOXIDABLE 316, TIPO MARINAS
GEOMETRIA DEL REACTOR
CILINDRO EN POSICION VERTICAL
e TAPA : PLANA CON 8 RESPIRADEROS
e CAPACIDAD: 1L

SERVICIOS AUXILIARES

e AIRE COMPRIMIDO: 103 Psig
e ENERGIA ELECTRICA:120V/60Hz a 30 amperes
e  GAS INERTE: N, cilindro de 20 Kg (99.5%)

INSTRUMENTOS
e TERMOPAR TIPO J: T427-JA
e MANOMETRO : Metrén 51100 e VALVULAS: Vayremex HH

e SERPENTIN: acero inoxidable 316
40cm L, 1/8” con 3 giros.

EQUIPOS AUXILIARES
e MOTOR DE AIRE HASKEL MODELO: NL32
e BANO DE TEMPERATURA: Brookfield TC-502D




Diagrama de DTI del equipo instalado.
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Fig.2.10 Diagrama de tuberias e instrumentos instalado.




3.2 OPERACION DEL EQUIPO.

Una vez conocidas las partes que integran el reactor, el procedimiento de operacidon se

facilita se lleva a cabo de la siguiente manera:

e Verificar que el equipo se encuentre en condiciones de trabajo satisfactorias es decir
que se encuentre limpio, que los servicios de energia eléctrica y aire comprimido se
encuentren disponibles, ademds de contar con todo el material de trabajo necesario
para efectuar la sesion de laboratorio.

¢ Antes de realizar cualquier actividad en el equipo verificar que todas las valvulas se
encuentren cerradas.

e Dependiendo el tipo de operacién a realizar, el rector puede ser cargado
directamente desde la entrada E-2 con la ayuda de un embudo (ver fig. 2.8), o
desmontar completamente el cuerpo del reactor para realizar la carga por lotes (ver
seccion 3.3)

e Una vez cargados los reactivos arrancar la agitacion abriendo la véalvula de aire
comprimido controlando la velocidad de agitacion con la valvula V7 ( Ver fig. 3.1)

e Es importante que en esta parte se tenga listo y previamente calibrado el equipo con
el cual se seguird la reaccion (espectrofotometro, colorimétrico, pH metro etc.)

e Para tomar muestras de la mezcla de reaccién se debe aumentar la presion en el
reactor, abriendo la vdlvula de seguridad del tanque de nitrégeno y la valvula V5
(ver fig. 3.1), cuidando que la presion no exceda de 1.5 kg/cmz, cerrar la V5 'y abrir
la V3 (Ver fig. 3.1) para tomar la muestra, una vez tomada la muestra asegurarse de
cerrar la valvula del nitrégeno.

e Si la reaccidn se realiza a una temperatura diferente a la temperatura ambiente,
encender el bafio y ajustar a la temperatura requerida, esto debe hacerse 10 min.
Antes de cargar el reactor.

e Para monitorear la temperatura de la mezcla al interior del reactor se debe encender
el display que va unido al termopar instalado en el reactor. De ser necesario calibrar
previamente.

e Esperar el tiempo de residencia estimado revisando constantemente que las

condiciones de presidn y temperatura no cambien.




® Dejar enfriar los productos y una vez frios descargarlos.

e Lavar perfectamente el reactor con agua.

Nota: Se recomienda que la carga de reactivos y la puesta en marcha de la agitacién se

realicen de manera rdpida, para una buena obtencién de datos experimentales.

Se debe tener prictica para poder obtener la muestra del reactor y poder analizarla en un

tiempo no mayor a 15 seg. Para la confiabilidad de los datos a obtener.

Esquema del reactor

10 N2

FA1

1 Manoémetro para presion interna
2 Manémetro para presion de flujo de aire.

3 Toma de muestra. S~
4 Vélvula de entrada del N2

5 Valvula de control de N,

6 Alimentacion del reactor. .

7 Vlvula de control de flujo de aire

8 Motor de aire.

9 Valvulas de seguridad del flujo de N2

10 Tanque de N2
o UNIVgRSIDAD NACIONAL
LOPEZ MORENO GABRIELA i AUTONOMA DE MEXICO
PLANO 3 DE 3 MARTINEZ MARTINEZ JUAN CARLOS DIAGRAMA DE VALVULAS DEL REACTO FESCA

Fig.3.1 Esquema del equipo.




3.3 MONTAIJE Y DESMONTAIJE.

En caso de ser necesario desmontar el recipiente de vidrio de la base metdlica, deben

seguirse los siguientes pasos:

N =

Asegurar la unidad de cristal en una base amortiguadora.

Retirar los tornillos que sujetan el recipiente de vidrio con la tapa de metal

Bajarlo lentamente y una vez realizada la limpieza u operacién necesaria, colocarlo
de nuevo a la base amortiguadora y subirlo.

Asegurase de que el recipiente de vidrio quede bien unido a la tapa de metal

colocando los tornillos que fueron retirados.

3.4 MANTENIMIENTO

Para una correcta operacion del equipo es indispensable revisar el buen
funcionamiento de los instrumentos (indicador de temperatura, indicador de presion,
etc.) antes y después de la operacion

Revisar que las valvulas y la toma de muestra este libre de obstrucciéon debido a
encrustamiento de sélidos empleados en la préctica.

Revisar periédicamente la banda del motor particularmente cuando la propela no
funcione correctamente a la velocidad deseada.

Para garantizar un buen funcionamiento del equipo y obtener buenos resultados del

proceso, se recomienda lavar el reactor después de cada operacion.

3.5 NORMAS DE SEGURIDAD EN EL LABORATORIO.

Un laboratorio quimico puede y debe ser un lugar seguro para trabajar. Ahora bien, se

pueden generar accidentes de diferente indole, algunos de poca importancia, pero otros de

considerable gravedad. Estos accidentes ocurren por descuidos o faltas de atencién en el

trabajo. Para evitar accidentes se debe trabajar con cautela y seguir las normas bésicas de

seguridad personal y colectiva.




3.5.1 PRECAUCIONES GENERALES.
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Nunca trabaje en el laboratorio solo, un accidente puede carecer de importancia si es
ayudado por alguien, pero podria ser de gravedad si se encontrara solo.

No varie sin consultar las condiciones de la experimentacion o las concentraciones
de los reactivos.

Mantenga su lugar de trabajo limpio y ordenado.

Usar zapatos cerrados para proteger los pies.

Utilice siempre un bata para proteger la ropa.

Antes de manejar, pesar, abrir una botella de reactivo, etc. Lea cuidadosamente la
etiqueta del recipiente que lo contenga. Etiquete cualquier reactivo que se prepare.
Nunca maneje productos quimicos con las manos, utilice siempre espdtulas, pinzas
o el material adecuado.

Los disolventes ademds de ser inflamables suelen ser toxicos.

Las manos representan un riesgo de contaminacion, algunos vapores se absorben
rapidamente a través de la piel y terminar en la boca. Por lo cual después de manejar
alguna sustancia, debe lavarse cuidadosamente las manos y antes de salir del
laboratorio.

Para diluir soluciones concentradas con agua afiddalas en pequefias cantidades sobre
el agua y nunca al revés.

Antes de abandonar el laboratorio compruebe que todos los servicios estén cerrados.

MANEJO DE REACTIVOS COMERCIALES.

Ademas del nombre y las caracteristicas del reactivo, en la etiqueta aparece la informacién

sobre las precauciones de manipulacion del mismo. Esta informacién aparece de dos

formas:

Pictogramas: simbolos que por medio de imdgenes sencillas destacan ripidamente la

informacion, los mds importantes son los que aparecen en las siguientes figuras y clasifican

a los productos quimicos fundamentalmente en:




Explosivo (E): Sustancias y preparados que pueden explotar bajo el
efecto de una llama o que son mas sensibles a los choques o a la friccién

que el dinitrobenceno.

Comburente (O): Sustancias y preparados que en contacto con otros,
particularmente con los inflamables, originan una reaccién fuertemente

exotérmica.

Inflamables (F): Se clasifican en inflamables, ficilmente inflamables y

extremadamente inflamables (F+)

Toéxicos (T): Sustancias o preparados que por inhalacién, ingestion o
penetracion cutdnea puede entrafiar riesgos graves, agudos o crénicos e
incluso la muerte. Si estos riesgos son extremadamente graves se

denomina muy toxico (T+).

Nocivos (Xn): Sustancias o preparados que por inhalacién, ingestién o

penetracion cutdnea se pueden entrafiar riesgos de gravedad limitada.

Irritantes (Xi): Sustancias o preparados no corrosivos que por contacto

inmediato, prolongado o repetido con la piel o mucosa puede provocar

una reaccion inflamatoria.

Corrosivos (C): Sustancias o preparados que en contacto con los tejidos

vivos pueden ejercer sobre ellos una accién destructiva.




Peligroso para el medio ambiente (N): Las sustancias o preparados que,
en caso de contacto con el medio ambiente, presenten o puedan presentar

un peligro inmediato o futuro para una o mds componentes del medio

ambiente.

Se ha de tener cuidado de no contaminar los reactivos de las botellas, para ello:

¢ Nunca devuelva el reactivo sobrante a la botella de donde lo ha tomado.

¢ No introducir pipetas, espatulas u otros materiales directamente en los recipientes en
donde estén contenidos los reactivos.

e No dejar la tapa de una botella boca abajo en contacto con la mesa de trabajo, se

puede manchar y contaminar posteriormente el reactivo al volver a cerrar la botella.

Antes de iniciar una practica el alumno debe:

e (Conocer la teoria de la misma.

e (Contar con el material y reactivos necesarios.

Si por cualquier causa debe suspenderse la seccion experimental debe asegurarse de que no
se producirdn reacciones secundarias o de descomposicion antes de volver a reanudar la

préctica.
3.5.3 MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL MANEJO DEL REACTOR.

Las medidas de seguridad que se deben tomar en cuenta principalmente al operar el equipo

de reaccidn son las siguientes:

Operador: La operacién segura de cualquier parte del equipo a presion depende sobre todo
de las personas que lo manipulan. Su trabajo se debe planear cuidadosamente antes de la
operacion. Las cantidades de todos los reactivos deben ser cuidadosamente calculadas,

particularmente en reacciones desconocidas.




Inspeccién y ensamble: asegurarse que el reactor no este daflado o fracturado, de lo
contrario se romperd con una fuerza menor. Fije el tazén en un amortiguador suave al

subirlo o bajarlo de la base que lo sujeta.

Prueba de presion del recipiente: los tazones hidrostiticos se pueden probar
periddicamente. La presion estidndar de los tazones de cristal tiene una presion de

funcionamiento de 200 PSL




CAPITULO 4 “PARTE EXPERIMENTAL”

A continuaciéon se describen tres pruebas para evaluar el funcionamiento del reactor,
proponiendo la metodologia experimental  que permita la obtencién de datos

experimentales, de acuerdo a las condiciones permitidas por el reactor y el laboratorio.
4.1 SELECCION DEL SISTEMA DE REACCION.

Debido a que la mayoria de las practicas conducen a resultados cuantitativos basados en
medidas experimentales, es indispensable elegir el mejor equipo que nos permita seguir la

reaccion de manera confiable.
Al seleccionar una prueba en el laboratorio, se tomaron en cuenta los siguientes aspectos:

e Revisar que las condiciones experimentales de operacién no rebasen los rangos
maximos de los equipos disponibles.

e En particular se buscaron pruebas con tiempos de reaccioén inferior a 3 horas
(Tiempo promedio de una sesion de laboratorio experimental)

e Revisar que los reactivos y equipos estén disponibles en el laboratorio.

e Laaccesibilidad, costo y toxicidad de reactivos.

e Elegir un experimento para probar el sistema instalado y que permita ser utilizado

para la realizacién de practicas en los cursos del laboratorio.

4.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

El formato para cada una de las pruebas presentadas en este trabajo presenta la siguiente

estructura:

a) Titulo del problema: Es la presentacion racional de lo que se va a investigar, de
forma ripida, sintética, clara y precisa del problema tratar.

b) Introduccion: La introduccién contiene los antecedentes tedricos sobre el evento
en cuestion, Menciona la importancia del experimento y sus aplicaciones a nivel

industrial.




d)

g)

Problema experimental: Determinar constantes cinéticas y poner a prueba el
reactor experimental.

Desarrollo experimental: Se menciona la serie de pasos a seguir, proporcionando
las instrucciones necesarias para su desarrollo. En esta parte se introducen notas de
relevancia necesarias para la realizacion experimental de la técnica, el nimero de
repeticiones realizadas y la identificacion de las variables de trabajo.

Tablas de resultados: Sirven de apoyo para la recoleccién y registro de la
informacién obtenida durante la experimentacion, facilitando la corroboracién de
datos experimentales obtenidos

Analisis de resultados: A partir de las tablas y graficas presentadas en los
resultados se verifica si el comportamiento de los datos experimentales
corresponden a los que se reportan en la literatura se anotan posibles desviaciones y
las causas que lo originaron.

Conclusiones: En este punto se menciona si se cumplieron los puntos planteados en

el experimento, en caso contrario justificar el porqué no se cumplieron.




4.3 PRUEBAS REALIZADAS.

PRUEBA 1

DETERMINACION DE LA CINETICA DE REACCION EN LA DEGRADACION DE
LA FENOLFTALEINA

La fenolftaleina se encuentra como ingrediente activo en algunos laxantes, pero el uso mas
frecuentemente es emplearla como indicador  4cido-base para determinar el punto de
equivalencia en una titulacion.

Debido al decoloramiento de la fenolftaleina en la solucién alcalina puede servir como la
base para un experimento que ilustra la cinética de pseudo primer-orden. El procedimiento
es simple durante la prueba, es viable ya que los reactivos son comunes y arrojan excelentes

resultados.

PROBLEMA.
Determinar el orden de reacciéon y la constante cinética en la degradaciéon de la
fenolftaleina (Ph), haciendo uso de un reactor intermitente, siguiendo la reaccién

espectrofotométricamente, proponiendo tiempos de residencia y concentracion de reactivos.

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

1) Preparar 500 ml de de NaOH 0.05M. la solucién se carga al reactor con agitacion
continua, cuidando que la temperatura permanezca constante a 23°C.

2) Calibrar el espectrofotometro con agua destilada a una longitud de onda de 550 nm.

3) Encender el reactor y agregar 5 gotas de fenolftaleina tomando lecturas de absorbancia
al inicio y cada 2 min. durante el tiempo en se efectia la reaccion.

4) Enjuagar la celda después de cada muestra con agua destilada para que no interfieran
los residuos de la muestra anterior con la lectura.

5) Tomar lecturas de absorbancia hasta que el dltimo valor permanezca casi constante.

( 0 )
L )



RESULTADOS.

Los resultados obtenidos mediante la experimentacion arrojaron los siguientes datos:

Tabla 4.1 Resultados a 23°C

Tiempo Absorbancia

(min) (nm)

0 0.058
2.01 0.056
4.06 0.053
6.13 0.051
8.00 0.049
10.03 0.046
12.02 0.044
14.04 0.043
16.03 0.040
18.03 0.038
20.04 0.037
22.08 0.036
24.04 0.035
26.01 0.033
28.11 0.030
32.10 0.028

ANALISIS DE RESULTADOS.

Cuando se combina el ion hidréxido con cualquier indicador de pH alcalino, este se ird
decolorando lentamente, cuando la fenolftaleina (Ph) se anade a una solucion alcalina, en
primer lugar sufre una conversion rapida e irreversible en su forma quinoide (Ph")
adquiriendo una coloraciéon rosa. La forma quinoide reacciona después lenta y
reversiblemente con el ion hidréxido para formar el carbinol no resonante (PhOH") el cual

retorna a incoloro.
Las reacciones involucradas son las siguientes:

Ph + 20H —» Ph:(rosa) + 2HO

Ph™ + OH <«——>  PhOH™

(Rosa) (Incoloro)

( )
L )



Dado que el hidréxido de sodio tiene una concentracién mayor, comparada con la
fenolftaleina y este no presenta cambio significativo en su concentracion, la ley de rapidez

puede expresarse como la de una reaccion de pseudo primer orden.

Si [OH ]>>>> [Ph7] [OH']= Constante.

Donde:—d[zigz] = K"[Ph~]

Donde K”=K [OH']

De acuerdo con los resultados obtenidos en el andlisis experimental se construyen los
siguientes graficos para poder definir el orden de reacciéon empleando las expresiones

matematicas del método diferencial.

Andlisis de resultados para la temperatura de 23°C

Para orden cero x=kt “4.1)

Para conocer la concentracién de la fenolftaleina a diferentes tiempos se empleo la

siguiente formula.

X=Ao-At (4.2)

Donde A= la concentracion o el valor de absorbancia al inicio.
At= concentracion o absorbancia en el transcurso del tiempo.

x=0.058-0.56=2%107

A
Para orden uno In —%— = kt 4.3)
Ay —x
Ejemplo: In 0.058 =Kt
0.058—-2*10"
Y =mX




Considerando el orden dos.

Ejemplo:

X

Ay(A, =)

2%107°

= kt

Y

0.058(0.058—2%107

=mX

Los valores obtenidos se representan en la siguiente tabla:

Tabla 4.2 Valores calculados para los diferentes ordenes de reaccién

0 0.058 0 0 0
2.01 0.056 2%10” 0.035 0.6157
4.06 0.053 5%10~ 0.0901 1.6265
6.13 0.051 7%10” 0.1286 2.3664
8.00 0.049 9%10~ 0.1686 3.1667
10.03 0.046 0.012 0.2318 4.4977
12.02 0.044 0.014 0.2762 5.4858
14.04 0.043 0.015 0.2992 6.0144
16.03 0.040 0.018 0.3715 7.7586
18.03 0.038 0.02 0.4228 9.0744

20.04 0.037 0.021 0.4495 9.7856

22.08 0.036 0.022 0.4769 10.536

24.04 0.035 0.023 0.505 11.33

26.01 0.033 0.025 0.5639 13.061

28.11 0.030 0.028 0.6592 16.091
(s )

4.4)




Las graficas correspondientes a estos valores se muestran a continuacion:
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Figura 4.1 Grafica de orden cero para la reaccion de degradacién de la fenolftaleina a 25°C
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Figura 4.2 Grafica de orden uno para la reaccién de degradacion de la fenolftaleina a 25°C
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Figura 4.3 Grafica de orden dos para la reaccién de degradacién de la fenolftaleina a 25°C

Como se puede observar la mejor correlacion la presenta la ecuacién que corresponde a
orden uno, por lo tanto se puede deducir para este caso que la reaccion sigue una cinética de

primer orden:

Por lo tanto K=0.0224min™!

CONCLUSIONES:

Mediante la experimentacion se pudo estudiar la degradacion de fenolftaleina en un medio
alcalino, y se determiné que el funcionamiento del reactor es aceptable ya que no se
presento problema alguno durante la experimentacion, el equipo respondié de manera
satisfactoria a las condiciones de trabajo utilizadas en dicha prueba y los datos obtenidos
son suficientes para poder utilizar el método integral grafico y obtener la cinética de
reaccion empleando las ecuaciones matematicas correspondientes y asi conocer el orden de

reaccion.




A través de las graficas se puede observar, que la reaccion corresponde a una reaccién de

primer orden global con una R?=.9936, lo cual es aceptable para datos experimentales.

De acuerdo a lo reportado en la literatura a la misma temperatura de trabajo, el orden de
reacciéon que sigue este tipo de reacciones en donde uno de los reactivos tiene mayor
concentracion que el otro, se establece como una reaccion de pseudo primer orden. Esto se
debe a que el orden de reaccién reportado corresponde al orden global de la reaccién y si

expresamos la ley de rapidez como una reaccion de pseudo primer orden. Donde:

Si [OH]>>>> [Ph7] [OH ]= Constante.

= K"[Ph7]

) d[Ph=
Se tiene: [Ph7]
dt

Donde K”=K [OH]

Esta simplificaciéon nos lleva a una ecuacion de primer orden que corresponde a lo
reportado inicialmente donde el valor de la pendiente es igual a K [OH].

¢ Elorden de reaccién n=1 global.

¢ Y de psudo primer orden con respecto a la fenolftaleina.

e LaK=0.0224min' [Ph7].




PRUEBA 2

ESTUDIO DE LA CINETICA DE OXIDACION DE ETANOL POR Cr (VI).

La oxidacion de alcoholes por accion del Cr (VI) es utilizada, por ejemplo, en los
dispositivos empleados para el control de la alcoholemia en el aire exhalado de los
conductores de vehiculos.

Aunque la mayoria de las reacciones entre iones son muy rapidas, hay algunas que ocurren
a velocidades facilmente medibles.

Un ejemplo de ello es la oxidacion de alcoholes por un agente oxidante, como el cromato.
El progreso de la reaccion puede ser medido espectrofotométricamente debido a que el
color de la disolucién cambia de amarillo naranja (HCrOy) a verde (Cr3").

La disminucién de la absorbancia del cromato es una medida directa de la variacién de la

cantidad de alcohol presente en la mezcla.
PROBLEMA.

Obtener el orden de reaccién y el valor de la constante de velocidad de la reaccion de
oxidacién del alcohol por accién del Cr (VI), en un reactor intermitente por

espectrofotometria.
DESARROLLO EXPERIMENTAL.

1. Preparar 250 ml de una disolucién de HC1 3.6 M

2. Preparar 250 ml de K,Cr,0; 4%107 M., aforando con el [HCI]=3.6 M

3. Preparar 500 ml de dicromato 10° M por disoluciéon de la primera solucién de
K>Cr05.

4. Encender el espectrofotometro a una longitud de onda de 411 nm y calibrar a una
absorbancia de cero utilizando como blanco 4cido clorhidrico 3.6 M

5. Transferir la solucién de dicromato 10~ M al reactor y comenzar la agitacion.

( 1 )
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6. Agregar 20 ml de etanol, encender el cronometro en ese momento.

7. Tomar inmediatamente una muestra en una celda para medir la absorbancia y
tomar el tiempo en el momento de hacer la lectura.

8. Regrese la muestra al medio de reaccion.

9. Tomar las siguientes muestras cada cinco minutos y leer su absorbancia.

10. Seguir la cinética durante 60 min.

11. Repetir a partir del punto 3 para una temperatura de 30°C.

Nota:

La longitud de onda del ion cromato HCrO,4 se obtiene midiendo la absorbancia de la
solucion de K,Cr,O5 con concentracidon de 4*107> M en un intervalo de 350 hasta 620 nm y

determinando la longitud de onda de maxima absorcion.

RESULTADOS:
Durante la experimentacion se obtuvieron los siguientes datos:

Tabla 4.3 Resultados a las diferentes temperaturas.

Temp=25°C Temp=30°C

t (min.) A t (min.) A
0 0.91 0.15 0.63
4.47 0.903 5.21 0.618
10.12 0.898 10.15 0.593
15.03 0.847 14.55 0.581
21.49 0.825 20.46 0.561
26.49 0.799 25.18 0.534
31.49 0.779 30.02 0.515

36.38 0.754 35.21 0.5
41.22 0.725 40.22 0.481
45.4 0.729 45.05 0.46
0.693 0.433
55.3 0.414
60.1 0.394

( 5, )
l 2}



ANALISIS DE RESULTADOS:

Existen dos reacciones que se llevan a cabo en la experimentacion, la primera reaccion
balanceada es la disolucién de dicromato de potasio diluida en medio 4cido:
Cr,0;” + H,0 = > 2HCrO4
Donde el ion HCrO4 esta en equilibrio en medio dcido con el ion dicromato (Cr2072')
La reaccion quimica balanceada que representa la oxidacién del alcohol por accién del Cr
(VI) es la siguiente:
3CH;CH,0H +4HCrO4 + 16H* > 3CH;COOH + 4Cr’* + 13H,0

Las expresiones matemdticas para obtener el orden de reaccién son las siguientes.

Orden cero: X=kt 4.5)

Para conocer el valor de X el cual esta representando la concentracion del etanol a
diferentes tiempos se empleo la siguiente formula.

X=Ap-At (4.6)

Donde A= 1la concentracion o el valor de absorbancia al inicio.

At= concentracion o absorbancia en el transcurso del tiempo.
Ejemplo:
X =0.910-0.903=7%10""

Primer Orden:

m-22_ _ ke
nAo -X
4.7
X
Segundo Orden: =kt (4.8)
A (A, - X)




Tabla 4.4 Valores calculados para los diferentes ordenes de reaccion a 25°C

TEMP = 25°C
Orden cero | Orden uno Orden dos
: Absorbancia In A, _ X Kt
t (l’nll’l.) (nm) X AO - x AO(AO _x)
y =mX Y =mX
0 0.910 0 0 0
4.47 0.903 7%10~ 7.722%107 8.51786*10~
10.12 0.898 0.025 0.02785 0.03104
15.03 0.847 0.063 0.0717 0.08173
21.49 0.825 0.085 0.0980 0.11322
26.49 0.799 0.111 0.1300 0.15266
31.49 0.779 0.131 0.1554 0.18479
36.38 0.754 0.156 0.1880 0.22735
41.22 0.732 0.178 0.2176 0.26721
45.40 0.725 0.185 0.2272 0.2804
50.40 0.693 0.214 0.2680 0.33788

Con los datos obtenidos se realizan los graficos para conocer la mejor correlacion lineal y

asi obtener el orden de reaccion.
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Figura 4.4 Grafica de orden cero para la reaccion de la oxidacion de etanol por Cr(IV) a 25°C
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Figura 4.5 Grafica de orden uno para la reaccion de la oxidacién de etanol por Cr(IV) a 25°C
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Figura 4.6 Grafica de orden dos para la reaccion de la oxidacién de etanol por Cr(IV) a 25°C

La mejor correlacién corresponde al grafico de orden cero con un valor de R*=0.994por lo

tanto este caso que la reaccion sigue una cinética de orden cero con un valor de K=0.004

mol L' min™!




Tabla 4.5 Valores calculados para los diferentes ordenes de reacciéon a 30°C

TEMP = 30°C
Orden uno Orden dos
A X
t (min.) | Absorbancia X In . kt VT kt
(am) Ay —x Aj(A) —x)
y =mX Y =mX
0.15 0.630 0 0 0
5.21 0.618 0.012 0.01923 0.0308
10.15 0.593 0.037 0.06052 0.0990
14.55 0.581 0.049 0.08096 0.1338
20.46 0.561 0.069 0.11599 0.1952
25.18 0.534 0.096 0.16532 0.2853
30.02 0.515 0.115 0.20155 0.3544
35.21 0.500 0.13 0.23111 0.4126
40.22 0.481 0.149 0.26985 0.4917
45.05 0.460 0.17 0.31449 0.5866
50.55 0.433 0.197 0.3749 0.7221
55.30 0.414 0.216 0.41985 0.8281
60.10 0.394 0.236 0.4696 0.9507
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Figura 4.7 Grafica de orden cero para la reaccion de la oxidacion de etanol por Cr(IV) a 30°C
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Figura 4.8 Grafica de orden uno para la reaccién de la oxidacién de etanol por Cr (IV) a 30°C
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Figura 4.9 Grafica de orden dos para la reaccion de la oxidacién de etanol por Cr (IV) a 30°C

De acuerdo a las graficas obtenidas para esta temperatura la mejor correlacion

corresponde al grafico de orden cero con un valor de R*=0 .9977
Por lo tanto k=0.004 mol L™ min™

'



CONCLUSIONES:

De acuerdo a la experimentacién se dice que la reaccién de oxidacién del etanol por Cr

(IV), corresponde a una cinética de orden cero, a ambas temperaturas de trabajo.

De acuerdo a los graficos obtenidos y a al valor de las correlaciones se puede observar que
la oxidacién del etanol presenta una buena opcion para realizarla a nivel laboratorio ya que

se obtienen valores de R hasta de 0.9977 lo que nos indica que puede ser reproducible.




PRUEBA 3

NEUTRALIZACION DE ACIDO ACETICO CON TABLETAS COMERCIALES
ANTIACIDO

El pH del liquido estomacal humano es aproximadamente de uno. Este pH tan acido se
debe al HCI secretado por miles de células de la pared del estomago que se especializan en
transportar H3;O" (ac) y CI' (ac) de la sangre. El propdsito principal de este acido es
suprimir el crecimiento de bacterias y ayudar a la digestion de ciertos alimentos.

Los antidcidos son medicamentos cuya finalidad es aliviar las molestias originadas por un
exceso de dcido en el estomago. Realizan su funcidn, reaccionando con el dcido clorhidrico
del estomago para formar sal y agua, seglin una reaccioén de neutralizacion, reduciendo de
esta forma la acidez géstrica.

El mecanismo genérico de cualquier antidcido es el estomago es el siguiente:

HCI (dcido géstrico) + Antiacido (base débil) ——» H,O +CO, + sales

En este transcurso las bases contenidas en los antidcidos actdan sobre el acido en un

proceso de neutralizacidn para dar una sal neutra.

PROBLEMA.

Determinar la constante de reaccién en un sistema acido-base por lo menos a tres diferentes
temperaturas, empleando una tableta comercial antidcido para la neutralizacién de acido

acético, la reaccion es seguida con un pH-metro digital en el reactor experimental.

DESARROLLO EXPERIMENTAL:

1. Preparar una solucién con 25 ml de Acido acético (vinagre comercial) y aforar a 500 ml
con agua destilada.
2. Calibrar el electrodo con solucién buffer a pH=6.

3. Introducir una tableta antiacida al reactor.




4. Verter la solucién de 4cido acético y activar el sistema de agitacion.

5. Tomar muestras de la solucién en un vaso de pp de 50 ml y anotar la lectura de pH. La
muestra se tomara cada 2 min. Por un lapso de media hora aproximadamente o hasta
que el valor de pH sea constante.

6. Lavar perfectamente el equipo y repetir el mismo procedimiento a temperaturas de 30 y
35 °C, la primera experimentacion se llevara acabo a temperatura ambiente.

Nota:

1. Se sugiere improvisar una toma de muestra con un popote, en una de las entradas al
reactor sellando con cinta de aislar. Esto debido a que se esté trabajando con un sélido
el cual obstruye la toma de muestra que tiene el reactor impidiendo un buen desempefio.

2. Se toma la muestra en un vaso de pp. de 50 ml, una vez registrada la lectura de pH, se
regresa al reactor para seguir reaccionando.

3. Con el fin de reducir el tiempo de respuesta del electrodo cuando se trabaja

temperaturas diferentes a la del ambiente se sugiere mantener el electrodo a la misma
temperatura de trabajo, calentando o enfriando la solucién que contenga al electrodo,

para una mejor respuesta.

4. Tener cuidado de tomar la lectura siempre a la misma temperatura.




RESULTADOS:

Los datos que se obtenidos se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 4.6 Resultados experimentales a diferentes temperaturas.

T=25°C T=30°C T=35°C
t(min.) | pH | t(min.) | pH | t (min.) | pH
0 3.61 0 3.60 0 3.57
1.39 3.66 210 |3.71| 2.00 |3.73
6.09 3.71 405 |3.81] 3.33 |3.80
9.02 3.79 5.00 |[3.84| 443 |3.82
13.54 | 3.82 6.40 [395| 6.18 |3.90
16.27 3.86 8.09 1392| 822 |3.98
18.52 | 3.91 9.03 [4.06| 10.29 |4.03
22.04 | 3.94 10.04 [4.07 | 11.59 |4.07
2546 | 3.97 13.25 [4.12 | 14.04 |[4.11
32.26 | 4.01 1541 |4.18| 17.44 |4.13

35.52 | 4.05 21.26 |4.16
25.40 |4.23
30.20 | 4.28
35.30 | 4.31
ANALISIS DE RESULTADOS:

La reaccidon que se esta llevando a cabo en la operaciéon es una reaccion de neutralizacién
del 4acido acético con una base débil en este caso un ion carbonato (CO7;), la reaccién

representativa de este sistema es la siguiente:

2CH3COOH + CO;™— H,0 + CO; + 2CH;COO

Para conocer la constante de reaccién se recurrié al método diferencial ya que se cuenta
con datos experimentales de diferenciacion de concentracion en funcion del tiempo. Las

ecuaciones empleadas son las siguientes:

Orden Cero. El orden cero significa que la velocidad es independiente de la concentracion,
esto puede presentarse en dos situaciones: cuando la velocidad es intrinsecamente

independiente de la concentracién y cuando la especie es de tal manera abundante que su

( o1 )
| 8 )



concentracion es practicamente constante durante la reaccidn; la ecuacion se representa de

la siguiente manera:

dcC,
- =k 4.9
i (4.9)
Integrando obtenemos lo siguiente:
(Ca0-Ca)=Kt (4.10)

Primer Orden: Para una velocidad de primer orden se tienen las siguientes ecuaciones:

dc,
- =kC 4.11
dt A 1D
Integrando se obtiene:
ln% =Kt (4.12)
C

A

Segundo Orden: En caso de que la reaccion fuera de segundo orden se hard uso de las

siguientes ecuaciones:

(4.13)

Integrando la ecuaciodn se tiene:
1 1
[___} = Kt (4.14)
CA CAO
Para conocer la concentracion de los protones causantes de la acidez en el medio se hace

uso de la siguiente ecuacion:

pH=-log[H" ] (4.15)

Despejando a la concentracion se tiene lo siguiente:

[HY]=107"" (4.16)




El valor de Cxp se tomo como la primera lectura de pH antes de empezar a reaccionar con

la tableta.

Aplicando las ecuaciones anteriores para cada orden de reaccién se analizaron los

resultados obteniendo lo siguiente:

Analisis de resultados a 25°C:

En las columnas se anota unicamente el valor correspondiente a Y ya que el tiempo (X)

permanece constante.

Tabla 4.7 Valores calculados para los diferentes ordenes de reaccién a 25°C

Orden cero Primer orden Segundo orden
C
t (mm) pH Ca (CA()-CA)=KT In o= Kt |:L - 1 :| = Kt
A CA CAO
y =mX y S y ~=mX
0 3.61 | 2.4547*10" 0 0 0
139 |[3.66| 2.1877*%10 2.67%107 0.1151 -497.193
6.09 |[3.71| 1.9498*10 5.049%107 0.2302 -1054.91
9.02 [3.79] 1.6218*%10™ 8.329%10~ 0.41446 -2092.17
13.54 [3.82| 1.5135%10™ 9.412%10” 0.48357 -2533.38
16.27 [3.86 | 1.3803*10° | 1.0744*10" 0.5757 -3170.98
18.52 [3.91 | 1.2302#10* | 1.2245*10" 0.6908 -4054.94
22.04 [3.94] 1.1481%10° | 1.3066%10™ 0.7598 -4636.22
2546 |3.97| 1.0715¥10" | 1.3832*10" 0.8289 -5258.89
3226 |4.01 | 9.7723%10° | 1.47747*10" 0.9510 -6159.18
35.52 | 4.05 | 8.9125%107 | 1.56345%10" 1.0131 -7146.37

Con los resultados obtenidos al aplicar las ecuaciones correspondientes se realizan las

siguientes graficas para obtener la correlacion lineal para cada orden de reaccion determinar

a que orden pertenece.




Cinetica de orden cero

0,00015 y = 4E-06x + 3E-05 “A
R2=0,911

0,00012
= /
Q  9E-05
=
S /',
~  6E-05

3E-05 -
0 ' ' '
0 10 t(min) 20 30

Figura 4.10 Grafica de orden cero para la neutralizaciéon de CH;COOH a 25 °C
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Figura 4.11 Grafica de orden uno para la neutralizacién de CH;COOH a 25 °C
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Figura 4.12 Grafica de orden dos para la neutralizacién de CH;COOH a 25 °C.

Como se puede observar a través de los graficos para esta temperatura la reaccién es de
segundo orden con base en el mayor coeficiente de correlacién con un valor encontrado de

"= 0.9919 y el valor de la constante K= -197.5L mol™ min.”

Analisis de resultados a 30°C

Tabla 4.8 Valores calculados para los diferentes ordenes de reaccion a 30°C

Orden cero Primer orden Segundo orden
Ca 1 1
t (min.) | pH Ca (Ca0-Ca)=KT lnC_A =Kt |:C_A = CAO :| =Kt
Y =mX ¥ =mx Y =mX
0 3.60 | 2.5118%10™ 0 0 0
2.10 [3.71] 1.9498%10° | 5.62*107 0.25327 -1147.52
405 |[3.81] 1.5488*10™ 9.63%10” 0.48351 -2475.40
5.00 |3.84 | 1.4454%10™ 1.0664*10™ 0.55261 -2937.29
6.40 |3.95| 1.1220%10™ 1.3898*10™ 0.80588 -4931.44
8.09 [3.92 1.2022%10* 1.3096*10™ 0.73684 -4336.87
9.03 |4.06]| 8.7096%10” 1.6408*10™ 1.05915 -7500.37
10.04 |4.07 | 8.5113*10” 1.6606*10™ 1.08219 -7767.87
13.25 | 4.12 | 7.5857*107 1.7532*10™ 1.19731 -9201.49
1541 |4.18 | 6.6069*107 1.8511*10™ 1.3354 -11154.48

(
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]
)




A continuacidn se

muestras las graficas correspondientes a los valores calculados

0,00025
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Figura 4.13 Grafica de orden cero para la neutralizacién de CH;COOH a 30 °C
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Figura 4.14 Grafica de orden uno para la neutralizacién de CH;COOH a 30 °C
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Figura 4.15 Grafica de orden dos para la neutralizacién de CH;COOH a 30 °C

La mejor correlacién la presenta la ecuacién que corresponde a orden dos

1°=0.9825 y un valor de K=-749.89 L mol"' min™'

Analisis de resultados para_35°C

con una

Tabla 4.9 Valores calculados para los diferentes ordenes de reacciéon a 35°C

Orden cero Primer orden Segundo orden
(Cao-Ca)=KT C 1 1
t (min.) | pH Ca In—2% = Kt — - — Kt
Y =mX 4 Ci Cu
Y =mX Y =mX
0 3.57 | 2.6915%10™ 0 0 0
200 |[3.73] 1.8620%10* | 8.295%10” 0.3684 -1655.16
3.33 [3.80| 1.5848*10° | 1.1067*10™ 0.5296 -2594.54
443 (382 1.5135%10" | 1.178*10™ 0.5756 -2891.80
6.18 |3.90| 1.2589*10° | 1.4326*10™ 0.7598 -4228.04
822 |[3.98| 1.0471%10* | 1.6444%10™ 0.9440 -5834.78
10.29 |4.03 | 9.3325%10° | 1.7582*10™ 1.0591 -6999.84
11.59 [4.07] 8.5113*%10° | 1.8403*10™ 1.1528 -8033.68
14.04 | 4.11| 7.7624%10° | 1.9152%10™ 1.2433 9167.21
17.44 | 4.13 | 7.4131%10° | 1.95019*%10 1.2894 -9774.23
21.26 |4.16 | 6.9183*10° | 1.9996*10™ 1.3585 -10739.01
2540 |4.23 ] 5.8884*107 | 2.1026%10™ 1.5196 -13267.14
30.20 |4.28 | 5.2480%10° | 2.1667*10™ 1.6348 -15339.47
( )|
L 87 )




35.30

431 | 4.8977%10° | 2.2017*10" 1.7039 -16702.34
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Figura 4.16 Grafica de orden cero para la neutralizacién de CH;COOH a 35 °C
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Figura 4.17 Grafica de orden uno para la neutralizacién de CH;COOH a 35 °C
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Figura 4.18 Grafica de orden dos para la neutralizacién de CH;COOH a 25 °C

Para esta temperatura la mejor correlacion se presenta en las ecuaciones de segundo orden

con un valor de R*= 0.9753 y un valor de K=-464.82 L mol™ min.”’
Efecto de la temperatura-ecuacion de Arrhenius.

La variacién del orden de reaccién solo se ha estudiado hasta este punto Unicamente
considerando la influencia de la concentracion sobre la velocidad.
Para muchas reacciones la expresion de velocidad puede escribirse como producto de un

factor dependiente de la temperatura que se ajusta a la ecuacién de Arrhenius.

K = Alreactivos|exp ' &") 4.17)

Aplicando logaritmo natural a la ecuacién tenemos:

InK = @(lj (4.18)
R\T

Los valores de K se conocen de las ecuaciones anteriores por lo que se puede obtener un

grafico de InK vs 1/T.




Tabla 4.10 Valores para Ec. De Arrhenius

K (L mol” min™) | T°C | InK 1/T

-197.5 298 |5.2857 | 3.3557*10°
-749.89 303 | 6.6199 | 3.300%10”
-464.82 308 | 6.1416 | 3.2467%10”

Grafico de la ec. Arrhenius

1 R2=0,596 %

InK

N W s AN

0
0,00321

0,00325 0,00329 0,00333
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0,00337

Figura 4.19 Grafico de Arrhenius para la reaccién de neutralizacién de CH;COOH.

CONCLUSIONES:

Mediante la experimentacién se pudo observar que el estudio de la cinética de reaccioén
involucrando el método de pH es viable ya que no presenta gran dificultad en la toma de
lectura, el dnico inconveniente que se puede presentar, es que se estd trabajando con un
sistema en el cual este involucrado un reactivo sélido el cual pueda obstruir la toma de

muestra evitando asi la salida del liquido, este inconveniente se puede resolver facilmente

improvisando una toma de muestra.

Se determino que la constante de reaccion para este sistema acido-base corresponde a

orden dos alas tres temperaturas propuestas, con buenas correlaciones experimentales de

9919, 9825y 0.975.




La reaccion seguida con un pH-metro digital en el reactor experimental no presento
dificultad alguna durante la experimentacion, solo se sugiere mantener el electrodo a la

temperatura de trabajo para reducir el tiempo de repuesta.

En el estudio de la neutralizacion del dcido acético (vinagre), se pudo observar que algunos
productos efervescentes reaccionan de manera muy rapida por lo que es complicado medir
el tiempo de reaccion, por lo cual se recomienda utilizar tabletas masticables antidcido que

proporcionan un tiempo razonable de reaccion.




CAPITULO 5 “CONCLUSIONES”

Al concluir este trabajo de titulacién, podemos decir que se cumplieron los objetivos
planteados inicialmente, ya que se realiz6 un disefio para el reactor de vidrio y se aplico al
equipo que se encontrd parcialmente instalado y con un minimo de modificaciones se logro

optimizar su funcionamiento, para el desarrollo de practicas experimentales.

El prototipo habilitado servird a los estudiantes de la carrera de Ingenieria Quimica que
cursan las asignaturas del Laboratorio Experimental Multidisciplinario para la realizacion
de diversas précticas de laboratorio en un mismo equipo empleando diversas técnicas

analiticas, en un reactor experimental confiable y seguro.

Para comprobar que el equipo instalado funcionara correctamente, se propusieron y se
adaptaron 3 pruebas experimentales para el reactor, en donde se pudo comprobar un buen
funcionamiento de los equipos instalados como el bafio de temperatura y el termopar,
ademds de un buen desempaiio del motor y los equipos auxiliares para el seguimiento de la
reaccion. Esto se vio reflejado en los resultados de las pruebas, ya que se obtuvieron buenas

correlaciones lineales.

Se obtuvieron datos cinéticos de las tres pruebas realizadas en el reactor en las cuales el
orden de reaccion experimental coincide con el orden de reaccidn tedrico, aunque el valor
de la constante no es el mismo debido a que las condiciones de trabajo son diferentes a las

empleadas en la literatura.

Finalmente queda abierta la opcidén de seguir mejorando el equipo, como se mostrd en el

disefio del capitulo 2, debido a que por falta de tiempo no se desarrollaron en este trabajo.




RECOMENDACIONES

v

Se recomienda en un futuro la instalacién de los tanques de alimentacién junto con
sus bombas dosificadoras para obtener un proceso automatizado, como se pretendié

en el disefio propuesto en el capitulo 2 de este trabajo.

Se recomienda la adquisicién de una celda de conductividad con electrodo delgado,
que permitan adaptarse la boquilla modificada del reactor con el propésito de

obtener mejores resultados experimentales.

Si bien el reactor es seguro no excediendo las condiciones de trabajo maximas, es

importante la instalacion de la valvula de seguridad para seguridad del usuario.

La adquisicion de equipos diferentes a los disponibles en el laboratorio
(espectrofotometros, absorciéon atdmica, cromatografos, etc.), que permitan
diversificar las técnicas analiticas empleadas para la obtencion de los datos

experimentales en el reactor.

Antes de que se realice un proyecto experimental en el reactor es importante hacer
un estudio de disponibilidad y costos de reactivos, equipos auxiliares disponibles en

el laboratorio y condiciones experimentales de trabajo.

Para que el reactor no presente problemas se recomienda contar con un programa

semestral de mantenimiento preventivo de acuerdo al uso del equipo.
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ANEXO1 FICHA DEL BANO DE TEMPERATURA (Brookfield modelo TC-502D)

EQUIPO: BANO DE TEMPERATURA

Brookfield modelo TC-502D

DATOS BASICOS

Rango de temperatura

De -20 a 150°C

Estabilidad de temperatura

0.05°C

Dimensiones:

41x42x39cm

Control: Digital

Capacidad 6 litros

Alimentacion eléctrica

220v 50/60 Hz

Peso:

34 Kg




ANEXO 1I FICHA DE ESPECIFICACIONES DEL ELECTRODO DE
CONDUCTIVIDAD

Equipo: Electrodo de conductividad

Escala: 0 a19.99 mS/cm”

Escala de Temperatura

-10a110°C

Intervalos:

Deriva térmica a 0.03%

Alimentacion:

220 v = 10% A.C. 50/60 Hz

Dimensiones: 13cm largo

Peso:15g

Descripcion de la celda:

1 Placas de medida, platino recubierto o grafito.
2 Cuerpo: Vidrio
3 Cabezal

Precauciones:
Periodos cortos: mantener la celda sumergida en agua destilada.

Periodos largos: mantener en seco y en soporte.




ANEXO III' FICHA DE ESPECIFICACIONES DEL ELECTRODO DE pH.

Equipo: Electrodo Ph

Resolucion:

0.001 pH, 0.1 mV

Sensor de
temperatura

integrado. (0 a 80°C)

Rango de Ph

Oal2

Alimentacion:

220 V £ 10% A.C.
50/60 Hz

Dimensiones: 20 cm

largo

Pes0:200g

Mved 3 Sonrolor

Tl e arieacts e (1),

fa
b

el yvanalie Prodacioe [Py

Q@ O

Descripcion del electrodo:

1.- Membrana

2.-Liquido interno

3.-Diafragma

4.- Elemento de referencia
5.-Electrolito de referencia.

Precauciones:

Antes de medir o calibrar, se debe enjuagar el electrodo con agua destilada. Nunca debe

tocarse el electrodo con los dedos, papel ni otra cosa que no sea agua.




ANEXO IV ESPECIFICACIONES DEL REACTOR DE VIDRIO.

Equipo: Reactor de vidrio “Cemco”

Datos Basicos:

Material: Vidrio
Orientacion: Vertical
Numero de boquillas: 8

Designacion Servicio

E-2 Alimentacion de
reactivos

E-3 Inertes

E-4 Adicion de reactivos 2

E-5 Retorno de liquido
calefactor.

E-6  Termopar

E-7 Toma de muestra

E-8 Manoémetro

Accesorios:

Manémetro
Termopar

Datos de operacion:

Volumen: 1 L

Rango de temperatura: 0 —
100°C

Presion (psi):200
Reaccion: Fase liquida
Liquido calefactor: Agua

Calidad de agitacion: Buena

Precauciones:

No rebasar Temperatura y Presion indicada.
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ANEXO V ESPECIFICACIONES DEL ESPECTROFOTOMETRO (Spectronic 20
Genesys)

Equipo: EspectrofotémetroSpectronic 20 Genesys

Ancho de ranura espectral:8 nm

Sistema 6ptico:

Rejilla de difraccion 1200
lineas/nm

Longitud de onda:

Rango: 325 a 1100nm

Exactitud: + 2.0 nm

Pantalla:

Cristal liquido, 20 caracteres, 2
lineas.

Fotométrico:
Rango: 0a 125% T
-0.1a25A
0a1999 C

Exactitud: 0.003 A desde 0.0 a
03A3

Dimensiones:

30cm x 33cm x 19 cm

Peso:4.5 KG
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ANEXO VI FICHA DE SEGURIDAD DEL ETANOL

TIPOS DE PELIGRO/ PELIGROS/ SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS/
AGUDOS LUCHA CONTRA
EXPOSICION INCENDIOS
Altamente inflamable. Evitar las llamas, NO Polvo, espuma resistente al

producir chispas y NO fumar. | alcohol, agua en grandes

INCENDIO NO poner en contacto con cantidades, diéxido de
oxidantes fuertes. carbono.

EXPLOSION Las mezclas vapor/aire son Sistema cerrado, ventilacion, En caso de incendio:

explosivas.

equipo eléctrico y de
alumbrado a prueba de
explosion. NO utilizar aire
comprimido para llenar,
vaciar o manipular.

mantener frios los bidones y
demas instalaciones
rociando con agua.

Tos, somnolencia, dolor de

Ventilacion, extraccion

Aire limpio, reposo.

INHALACION cabeza, fatiga. localizada o proteccion
respiratoria.
Piel seca. Guantes protectores Quitar las ropas
PIEL contaminadas, aclarar y lavar
la piel con aguay jabon.
Punto de ebullicion: 79°C  Densidad relativa de la
Punto de fusion: -117°C mezcla vapor/aire a 20°C
Densidad relativa (agua (aire =1): 1.03
PROPIEDADES =1): 0.8 Punto de inflamacion:
FISICAS

Solubilidad en agua:
Miscible
Presion de vapor, kPa a

20°C: 5.8
Densidad relativa de
vapor (aire = 1): 1.6

13°C (c.c.)
Temperatura de

autoignicion: 363°C
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ANEXO VII FICHA DE SEGURIDAD DEL HIDROXIDO DE SODIO

TIPOS DE PELIGRO/ PELIGROS/ SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS/
AGUDOS LUCHA CONTRA
EXPOSICION INCENDIOS
No combustible. El En caso de incendio en el
INCENDIO contacto con la humedad

o con el agua, puede
generar el suficiente calor
para producir la ignicion
de sustancias
combustibles.

entorno: estan permitidos
todos los agentes
extintores

iEVITAR LA DISPERSION
DEL POLVO! jEVITAR

iCONSULTAR AL MEDICO
EN TODOS LOS CASOS!

EXPOSICION TODO CONTACTO!
Corrosivo. Sensacion de Extraccion localizada o Aire limpio, reposo,
INHALACION guemazon, tos, dificultad proteccién respiratoria posicion de semi
respiratoria. incorporado, respiracion
artificial si estuviera
indicada y proporcionar
asistencia médica.
Corrosivo. Enrojecimiento, | Guantes protectoresy Quitar las ropas
PIEL graves quemaduras traje de proteccion. contaminadas, aclarar la
cutaneas, dolor. piel con agua abundante o
ducharse y proporcionar
asistencia médica.
Punto de ebullicion: Solubilidad en agua, g/100
1390°C ml a 20°C: 109
Punto de fusién: 318°C Presién de vapor, kPa a
PROPIEDADES ?ﬁ“zs'ldad relativa (agua = 73000, 13
FISICAS o
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ANEXO VIII DICROMATO DE POATASIO

TIPOS DE PELIGRO/ PELIGROS/ SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS/
AGUDOS LUCHA CONTRA
EXPOSICION INCENDIOS
No combustible pero facilita | NO poner en contacto En caso de incendio en el
la combustion de otras con sustancias entorno: agua en grandes
1, Jello) sustancias. inflamables. cantidades.
Riesgo de incendio y
explosidn en contacto con
p sustancias combustibles.
EXPLOSION
Sensacién de quemazon. Sistema cerrado y Aire limpio, reposo.
INHALACION Tos. Dolor de garganta. ventilacion. Proporcionar asistencia

Sibilancie. médica.
Quitar las ropas

Enrojecimiento. Sensacion Guantes protectores. contaminadas. Aclarary

PIEL de quemazon. Traje de proteccion. lavar la piel con aguay

jabén. Proporcionar
asistencia médica.

Se descompone por debajo Densidad: 2.7 g/cm3

PROPIEDADES del punto de ebullicién a Solubilidad en agua,
FISICAS

500°C
Punto de fusion: 398°C

2/100 ml a 20°C: 12
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ANEXO IX ACIDO ACETICO

TIPOS DE PELIGRO/ PELIGROS/ SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS/
AGUDOS LUCHA CONTRA
EXPOSICION INCENDIOS
Pulverizacién con agua,
espuma resistente al
Inflamable. El Evitar llama abierta, NO alcohol, didxido de
LCENRIO calentamiento intenso producir chispas y NO carbono. Los bomberos
puede producir aumento de | fumar. deberian emplear
la presién con riesgo de indumentaria de
estallido. proteccién completa
incluyendo equipo
auténomo de respiracion.
Por encima de 39°C: En caso de incendio:
Por encima de 39°C: sistema cerrado, mantener frios los bidones
p pueden formarse mezclas ventilacién y equipo y demas instalaciones por
EXPLOSION explosivas vapor/aire. eléctrico a prueba de pulverizacién con agua.
explosiones.
Dolor de garganta, tos, Ventilacidn, extraccion Aire limpio, reposo,
INHALACION jadeo, dificultad localizada o proteccion posicién de semi
respiratoria. (Sintomas de respiratoria. incorporado y someter a
efectos no inmediatos: atencién médica.
véanse Notas).
Quitar las ropas
Enrojecimiento, dolor, Guantes protectores, contaminadas, aclarar la
PIEL graves quemaduras traje de proteccion. piel con agua abundante o
cutdneas. ducharse y solicitar
atencion
Punto de ebullicion: 118°C Densidad relativa de
Punto de fusion: 16°C vapor (aire = 1): 2.07
Densidad relativa (agua = Punto de inflamacion:
1): 1.05 39°C
Solubilidad en agua: Temperatura de
PROPIEDADES miscible autoignicion: 427°C
FISICAS Presion de vapor, kPa a

20°C: 1.6

Limites de explosividad,

% en volumen en el aire:

4.0-17
Coeficiente de reparto

octanol/agua como log

Pow: -0.31 -0.17
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ANEXO X ACIDO CLORHIDRICO

TIPOS DE PELIGRO/ PELIGROS/ SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS/
AGUDOS LUCHA CONTRA
EXPOSICION INCENDIOS
En caso de incendio en el
entorno: estan permitidos
No combustible. todos los agentes
INCENDIO extintores.
iCONSULTAR AL MEDICO
. iEVITAR TODO EN TODOS LOS CASOS!
EXPOSICION CONTACTO!
Corrosivo. Sensacion de Ventilacidn, extraccion Aire limpio, reposo,
INHALACION guemazon, tos, dificultad localizada o proteccion posicion de
respiratoria, jadeo, dolor de | respiratoria. semiincorporado,
garganta. (Sintomas no respiracion artificial si
inmediatos: véanse Notas). estuviera indicada y
proporcionar asistencia
médica.
Guantes protectores y Quitar las ropas
Corrosivo. Quemaduras traje de proteccion. contaminadas, aclarar la
PIEL cutaneas graves, dolor. piel con agua abundante o
ducharse y proporcionar
asistencia médica.
Punto de ebullicién a 101.3  Solubilidad en agua:
PROPIEDADES kPa: -85°C Elevada
FISICAS

Punto de fusion: -114°C
Solubilidad en agua, g/100
ml a 20°C: 72

Densidad relativa de

vapor (aire = 1): 1.3
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